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A thermal separation process for the separation of at least one (meth)acrylic 
monomer enriched material stream from a (meth)acrylic monomer containing 
mixture comprises use of a device having separate volume elements in which the 
liquid temperature does not differ by more than 2 degreesC and the total 
residence time is no greater than 20 hours. A thermal separation process for the 
separation of at least one (meth)acrylic monomer enriched material stream from 
a (meth)acrylic monomer containing mixture, comprising the continuous 
stationary operation of at least one thermal separation device comprising at least 
one separating chamber optionally containing inserts to which at least one 
(meth)acrylic monomer containing stream is removed whereby the material 
stream that is fed to the separator chamber contains x wt.% of components that 
are different to (meth)acrylic monomers; the material stream having the highest 
content by weight of (meth)acrylic monomers that is removed from the separator 
chamber contains y wt.% of components that are different to (meth)acrylic 
monomers whereby the ratio x:y is at least 5; the separator chamber, excluding 
inlets and outlets is bordered by a solid phase, comprises at least one 
recirculating heat exchanger and has a liquid phase filled total volume of at least 
1 m3 whereby the temperature of the liquid phase is at least 80 degreesC; and is 
characterized by subdivision of the separating cavity into n individual volume 
elements whereby the highest and lowest temperature in the liquid phase within 
the separate volume elements does not differ by more than 2 degreesC; the total 
residence time is as defined by equation (1) and is no greater than 20 hours, tges 
= mtegral(i=1 to n) msi/mi x 2A (1) To = 100 degreesC; Ti = the arithmetic mean 
value of the highest and lowest temperature in i volume elements; msi = the total 
mass of (meth)acrylic monomers in i volume elements containing liquid phase; mi 
= the total liquid phase mass flow from i volume element. The total amount of 
liquid phase contained within dead-volume elements is not greater than 5 wt.% of 
the total liquid phase within the separator chamber. 
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(54) Bezeichnung: Thermisches Trennverfahren zur Abtrennung wenigstens eines (Meth)acrylmonomere angerei 
chert enthaltenden Stoffstroms 

(57) Zusammenfassung: Ein thermisches Trennverfahren 
zur Abtrennung eines (Meth)acrylmonomere angereichert 
enthaltenden Stoffstroms aus einem (Meth)acrylmonomere 
enthaltenden Gemisch, bei dem die im trennwirksamen 
Raum vorgehaltenen Flussigphasen mit hoher Temperatur 
und hohem (Meth)acrylmonomerengehalt minimiert wer- 
den. 
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Beschreibung 

[0001] Vorliegende Erfindung betrifft ein thermisches Trennverfahren zur Abtrennung wenigstens eines 
(Meth)acrylmonomere angereichert enthaltenden Stoffstroms aus einern (Meth)acryimonomere enthaltenden 
Gemisch, umfassend den kontinuierlichen stationaren Betrieb wenigstens einer thermischen Trennvorrichtung 
die wenigstens emen trennwirksamen Raum mit oder ohne trennwirksame Einbauten umfasst, in den wenigs- 
tens em (Meth)acrylmonomere enthaltender Stoffstrom hinein - und aus dem wenigstens ein (Meth)acrylmo- 
nomere enthaltender Stoffstrom herausgefuhrt wird, mit der Mafigabe, dass 

- der Stoffstrom, der insgesamt In den trennwirksamen Raum hineingefuhrt und gedanklich dadurch erzeugt 
wird, dass man die in den trennwirksamen Raum hineingefuhrten Einzelstoffstrdme addled, X Gew-% an von 
(Meth)acrylmonomeren verschiedenen Bestandteilen enthalt, 

- der Stoffstrom, der mit dem hochsten Gewichtsanteil an (Meth)acrylmonomeren aus dem trennwirksamen 
Raum herausgefuhrt wird, Y Gew.% an von (Meth)acrylmonomeren verschiedenen Bestandteilen enthalt 

- das Verhaltnis X : Y £ 5 betragt, 

- der trennwirksamen Raum, ausgenommen an den Stoffstromzufuhr- und an den Stoffstromausfuhrstellen 
von emerfesten Phase begrenzt wird und wenigstens einen Umlaufwarmetauscher umfasst und 

- das im trennwirksamen Raum mit Flussigphase gefullte Gesamtvolumen £ 1 m 3 betragt, wobei die Tempera- 
tur der Flussigphase wenigstens teilweise £ 80°C betragt. 

[0002] Der Begriff stationarer Betrieb bedeutet in dieser Schrift, dass die Stoffstrome in Bezug auf ihre Stoff- 
gehalte und Stromungsmengen wahrend des kontinuierlichen Betriebs in der jeweils gewahlten Einheit urn 
hochstens 5 %-Punkte variieren (bezogen auf den Mittelwert als Bezugsbasis). Erfindungsgemafc bevorzugt 
betragt vorgenannte Varianz £ 4 % Punkte, besonders bevorzugt £ 3 % Punkte und besonders bevorzuat <; 2 
Punkte oder <; 1 % Punkt. y 

[0003] Die Schreibweise (Meth)acrylmonomere steht in dieser Schrift verkurzend fur .Acrylmonomere 
und/oder (Meth)acrylmonomere". 

[0004] Der Begriff Acrylmonomere steht in dieser Schrift verkurzend fur ..Acrolein, Acrylsaure und/oder Ester 
der Acrylsaure." 

[0005] Der Begriff Methacrylmonomere steht in dieser Schrift verkurzend fur „Methacrolein, Methacrvlsaure 
und/oder Ester der Methacrylsaure". 

[0006] Im besonderen sollen die in dieser Schrift angesprochenen (Meth)acrylmonomere die nachfolgenden 
(Meth)acrylsaureester umfassen: Hydroxyethylacrylat, Hydroxyethylmethacrylat, Hydroxypropylacrylat Hy- 
droxypropylmethacrylat, Glycidylacrylat, Glycidylmethacrylat, Methylacrylat, Methylmethacrylat n-Butyl- 
acrylat, iso-Butylacrylat, iso-Butylmethacrylat, n-Butylmethacrylat, tert-Butylacrylat, tert.-Btuylmethacrylat 
Ethylacrylat, Ethylmethacrylat, 2-Ethylhexylacrylat, 2-Ethylhexylmethacrylat, N,N-Dimethylaminoethylme- 
thacrylat und N,N-Dimethylaminoethylacrylat. 

[0007] (Meth)acrylmonomere sind wichtige Ausgangsverbindungen zur Herstellung von Polymerisaten, die 
z.B. als Klebstoff Verwendung finden. 

[0008] (Meth)acrolein und (Meth)acrylsaure wird grofltechnisch uberwiegend durch katalytlsche Gasphasen- 
oxidation geeigneter C 3 -/C 4 -Vorlauferverbindungen (oder von Vorlauferverbindungen derselben), insbesonde- 
re von Propen und Propan im Fall von Acrolein und Acrylsaure bzw. iso-Buten und iso-Butan im Fall der Me- 
thacrylsaure und des Methacroleins, hergestellt. 

[0009] Neben Propen, Propan, iso-Buten und iso-Butan eignen sich als Ausgangsstoffe jedoch auch andere 
3 bzw. 4 Kohlenstoffatome enthaltende Verbindungen wie iso-Butanol, n-Propanol oder Vorlauferverbindungen 
derselben wie z.B. der Methylether von iso-Butanol. (Meth)acrylsaure kann auch aus (Meth)acrolein erzeuqt 
werden. y 

[0010] Dabei wird normalerweise ein Produktgasgemisch erhalten, aus dem die (Meth)acrylsaure bzw. das 
(Meth)acrolein abgetrennt werden muft. 

[0011] Ester der (Meth)acrylsaure sind z.B. durch direkte Umsetzung von (Meth)acrylsaure und/oder 
(Meth)acrolein mit den entsprechenden Alkoholen erhaltlich. Allerdings fallen auch in diesem Fall zunachst 
Produktgemische an, aus denen die (Meth)acrylsaureester abgetrennt werden mussen. 
[001 2] Fur vorstehende Abtrennungen werden haufig ein oder mehrere thermische Trennverfahren angewen- 
det, wie es eingangs beschrieben ist. Diese werden ublicherweise kontinuierlich durchgefuhrt, wobei dem 
trennwirksamen Raum unter stationaren Bedingungen kontinuierlich Stoffstrome zugefiihrt und entnommen 
werden. Charakteristisch fur thermische Trennverfahren ist, dass die mit ihnen erzielte Trennwirkung die Zu- 
fuhr (z.B. zum Verdampfen) und/oder den Entzug (z.B. zum Kondensieren) von thermischer Energie erfordert 
und dass an ihnen flussige Phasen beteiligt sind (im trennwirksamen Raum gefuhrt werden). 
[001 3] In der Regel wird diese thermische Energie uber Umlaufwarmetauscher entzogen und/oder zugefuhrt. 
Ein Umlaufwarmetauscher ist ein Teil das beim eingangs beschriebenen Verfahren geforderten trennwirksa- 
men Raums, dem aus einem anderen Teil des trennwirksamen Raums entnommene Flussig- und/oder Gas- 
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phase zugefuhrt wird. Im Umlaufwarmetauscher wird dieser Flussig- und/oder Gasphase von einer nicht vom 
trenn-wirksamen Raum umfassten Quelle auf direkte (z.B. dadurch, dass die Quelle in den Raum gefuhrt wird) 
und/oder indirekte Weise thermische Energie zugefuhrt und/oder entzogen. AnschlieRend wird die abgekuhlte 
oder erwarmte Flussig (kann beim Warmetausch teilweise und/oder vollstandig in die Dampfphase uberfuhrt 
werden)- und/oder Gasphase (kann beim Warmetausch teilweise und/oder vollstandig kondensiert werden) 
vollstandig in den anderen Teil des trennwirksamen Raums ruckgefuhrt, wobei die Entnahme- und die Ruck- 
fuhrstelle raumlich auseinander liegen konnen. In vielen Fallen ist der wenigstens eine Umlaufwarmetauscher 
ein Umlaufverdampfer. 

[0014] Die Erzielung der thermischen Trennwirkung selbst (d.h., die Durchfuhrung des thermischen Trennver- 
fahrens) kann pnnzipiell in trennwirksamen Raumen erzielt werden, die keine trennwirksamen Einbauten um- 
fassen, wie es z.B. bei einer einfachen Destination der Fall ist. Dabei wird ein flussiges Gemisch partiell ver- 
dampft und die dabei erzeugte, eine andere Zusammensetzung als das flussige Gemisch aufweisende Dampf- 
phase in dampffbrmiger und/oder kondensierter Form abgetrennt. 

[0015] Haufig wird die thermische Trennwirkung jedoch unter Mitwirkung trennwirksamer Einbauten erzielt 
wobei vielfach gasformige (meist aufsteigend) und flussige (meist absteigend) Stoffstrbme im Gleich- oder Ge- 
genstrom gefuhrt werden. Infolge das zwlschen den Stoffstromen bestehenden Ungleichgewichts findet ein 
Warme- und Stoffaustausch statt, der letztlich die gewiinschte Auftrennung bedingt. In der Regel befinden sich 
die trennwirksamen Einbauten in einer Trennkolonne. 

[0016] Charakteristisch fur die thermischen Trennverfahren dieser Schrift ist ferner, dass die durch den trenn- 
wirksamen Raum gefiihrten individuellen chemischen Verbindungen sich beim Durchgang durch den trenn- 
wirksamen Raum zu weniger als 20-mol-% Qeweils bezogen auf die insgesamt in den trennwirksamen Raum 
gefuhrte Gesamtmenge der jeweiligen individuellen chemischen Verbindung) chemisch verandern (ausge- 
nommen die Michael-Addition der (Meth)acnlmonomeren; sie soil nicht als eine solche chemische Verande- 
rung gewertet werden). 

[0017] Haufig liegt der vorgenannte Prozentsatz bei den thermischen Trennverfahren dieser Schrift bei Wer- 
ten s 10 mol-%, oder £ 7 mol-%, oder s 3 mol-% bzw. <; 1 mol-%. 

[0018] Beispiele fur und damit Element des in dieser Schrift verwendeten Begriffs "thermisches Trennverfah- 
ren" sind die fraktionierende Kondensation (vgl. z.B. DE-A 19 924 532) und/oder die Rektifikation (aufsteigende 
Dampfphase wird im Gegenstrom zu absteigender Flussigphase gefuhrt; die Trennwirkung beruht darauf dass 
die Dampfzusammensetzung im Gleichgewicht anders als die Flussigzusammensetzung ist), die Absorption 
(wenigstens ein aufsteigendes Gas wird zu wenigstens einer absteigenden Flussigkeit im Gegenstrom gefuhrf 
die Trennwirkung beruht auf der unterschiedlichen Loslichkeit der Gasbestandteile in der Flussigkeit) die Strip^ 
pung (wie die Absorption; die Flussigphase ist jedoch mit einer Komponente beladen, die vom Strippgas auf- 
genommen wird) und die Desorption (der Umkehrprozess zur Absorption; das in der Flussigphase geloste Gas 
wird durch Partialdruckerniedrigung abgetrennt). Aber auch die Flussig/Fliissig-Extraktion und die Kristallisati- 
on (insbesondere die Fallfilm- und die Suspensionskristallisation) sollen in dieser Schrift thermisches Trenn- 
verfahren sein. 

[0019] Beispielsweise kann die Abtrennung von (Meth)acrylsaure bzw. (Meth)acrolein aus dem Produktgas- 
gemisch der katalytischen Gasphasenoxidation von Propan und/oder Propen so durchgefiihrt werden dass 
die (Meth)acrylsaure bzw. das (Meth)acrolein durch Absorption in ein Losungsmittel (z.B. Wasser oder ein or- 
ganischer Losungsmittel) oder durch fraktionierende Kondensation des Produktgasgemisches zunachst 
grundabgetrennt und das dabei anfallende Kondensat bzw. Absorbat nachfolgend rektifikativ (in der Regel in 
mehreren Stufen) unter Erhalt von mehr oder weniger reiner (Meth)acrylsaure bzw. (Meth)acrolein aufqetrennt 
wird (vgl. z.B. EP-A 717 019, EP-A 1 125 912, EP-A 982 289, EP-A 982287, DE-A 19 606 877 DE-A 1 011 
527, DE-A 10 224 341, DE-A 10 218 419, DE-A 10 247 240 und DE-A 10 243 625). 
[0020] Die vorstehend angesprochene fraktionierende Kondensation unterscheidet sich von der herkdmmli- 
chen Rektifikation im wesentlichen dadurch, dass das aufzutrennende Gemisch dem trennwirksamen Raum 
gasfdrmig (d.h., vollstandig in die Dampfform uberfuhrt) zugefuhrt wird. 

[0021] Die bereits angesprochenen, (Meth)acrylmonomere enthaltenden, gasfdrmigen und/oder flussigen 
Gemische konnen die (Meth)acrylmonomere sowohl in mehr oder weniger reiner Form als auch in Verdunnung 
(z.B. mit Losungsmittel oder mit Verdunnungsgasen) befindlich enthalten. Das Losungsmittel kann dabei so- 
wohl wassng als auch ein organisches Losungsmittel sein, wobei die spezifische Art des organischen Ldsungs- 
mittels im wesentlichen unbeachtlich ist. Das Verdunnungsgas kann z.B. Stickstoff, Kohlenoxid (CO, CO ) 
Sauerstoff, Kohlenwasserstoff oder ein Gemisch aus diesen Gasen sein. 

[0022] Das heilit, z.B. auf dem Weg der Gewinnung (Abtrennung) von (Meth)acrylmonomeren werden auf un- 
terschiedlichste Art und Weise thermische Trennverfahren (wie sie eingangs beschrieben wurden) auf gasfor- 
mige und/oder flussige Stoffgemische angewendet, deren Gehalt an (Meth)acrylmonomeren s 2 Gew-% oder 
2 1 0 Gew.-%, oder a 20 Gew.-% oder 2 40 Gew.-%, oder 2 60 Gew.-%, oder 2: 80 Gew.-%, oder s 90 Gew.-% 
oder a 95 Gew.-%, oder a 99 Gew.-% betragen kann (selbstredend liegt der Gehalt an (Meth)acnlmonomeren 
stets bei Werten < 100 Gew.-%). Haufig liegt der (Meth)acrylmonomerengehalt solcher Stoffgemische bei 10 
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bis 40 Gew.-% oder bei 90 bis 99,5 Gew.-%. 

[0023] In der Regel werden diese Stoffgemische beim erfindungsgemafcen Verfahren selbst als (Meth)acryl- 

monomere enthaltender Stoffstrom in den wenigstens einen trennwirksamen Raum gefuhrt. 

[0024] Haufig umfasst der trennwirksame Raum bei den eingangs beschriebenen thermischen Trennverfah- 

ren eine Trennkolonne. Die Anreicherung der (Meth)acrylmonomere kann dabei sowohl am Kopf als auch im 

Sumpf der Trennkolonne erfolgen, Selbstredend konnen aber auch im oberen, unteren oder mittleren Teil der 

Trennkolonne (Meth)acrylmonomere angereichert enthaltende Fraktionen entnommen werden. 

[0025] Die im trennwirksamen Raum, z.B. in der Trennkolonne, mitverwendeten trennwirksamen Einbauten 

verfolgen bei thermischen Trennverfahren den Zweck, die Oberflache fur den die Auftrennung bewirkenden 

Warme- und Stoffaustausch zu erhdhen. 

[0026] Als solche Einbauten kommen z.B. Packungen, Fullkorperschuttungen und/oder Stoffaustauschboden 
in Betracht. 

[0027] Besonders haufig werden als Trennkolonnen mit trennwirksamen Einbauten fur thermische Trennver- 
fahren solche verwendet, die wenigstens als einen Teil der trennwirksamen Einbauten eine Abfolge von Stoff- 
austauschboden enthalten. 

[0028] Stoffaustauschboden verfolgen den Zweck, in der Trennkolonne in Form von Flussigkeitsschichten 
Orte mit geschlossenen flussigen Phasen zur Verfugung zu stellen. Die Oberflache des in der Flussigkeits- 
schicht z.B. aufsteigenden und sich dabei in der geschlossenen flussigen Phase verteilenden Dampf- bzw. 
Gasstromes ist dann die maftgebende Austauschflache. Stoffaustauschboden schliefcen mit der sie umgeben- 
den Wandung vorzugsweise dicht ab. Ein Klassiker unter den Stoffaustauschboden ist der Siebboden. Darun- 
ter sollen in dieser Schrift Platten verstanden werden, die als Durchtrittsstellen fur die aufsteigende Gas- bzw 
Dampfphase (die Begriffe „gasformig" und „dampffdrmig" werden in dieser Schrift synonym verwendet) einfa- 
che Locher und/oder Schlitze aufweisen. 

[0029] Die Siebboden werden dabei ublicherweise in zwei Gruppen differenziert, namlich in solche mit Fius- 
sigkeitszwangsfuhrung und solche ohne Fiussigkeitszwangsfuhrung. 

[0030] Ganz generell wird Fiussigkeitszwangsfuhrung bei Stoffaustauschboden dadurch erzielt, dass die 
Stoffaustauschboden wenigstens einen Ablaufschacht aufweisen (Ablaut), durch den die Flussigkeit unabhan- 
gig vom Stromungsweg des Dampfes vom hohergelegenen Boden auf den tiefer gelegenen Boden fliefct (Zu- 
lauf). Die horizontale Flussigkeitsstromung uber den Austauschboden vom Zulauf zum Ablauf wird entspre- 
chend der verfahrenstechnischen Aufgabenstellung gewahlt. Das Gas bzw. der Dampf tritt durch die offenen 
Querschnitte der Bodenplatte. 

[0031] Wird die Flussigkeit im Umkehrstrom uber den Boden gefuhrt (Zulauf und Ablauf des Stoffaustausch- 
bodens sind auf der gleichen Seite des Bodens angeordnet), spricht man von Umkehrstromboden. Bei Radi- 
alstromboden stromt die Flussigkeit auf dem Boden radial von der Mitte (Zulauf) zum Ablauf am Rand des Bo- 
dens. 

[0032] Bei den Querstromboden wird die Flussigkeit, uber den gesamten Flie&bereich betrachtet quer uber 
den Boden vom Zulauf zum Ablauf gefuhrt. In der Regel sind Querstromboden einflutig gestaltet. D.h., Zulauf 
und Ablauf sind auf gegenuberliegenden Seiten des Bodens angeordnet. Sie konnen aber auch zweiflutig 
(oder auch mehr als zweiflutig) gestaltet sein. In diesem Fall kann der Zulauf z.B. In der Mitte und je ein Ablauf 
auf gegenuberliegenden Seiten des Stoffaustauschbodens angeordnet sein. 

[0033] D.h., bei Siebboden wird die Fiussigkeitszwangsfuhrung dadurch erzielt, dass die Siebboden neben 
den Durchtrittsstellen fur die aufsteigende Gas- bzw. Dampfphase wenigstens einen Ablaufschacht aufweisen 
(Ablauf), durch den die Flussigkeit unabhangig vom Stromungsweg des Dampfes vom hohergelegenen Boden 
auf den nachsten tiefer gelegenen Boden fliefct (Zulauf). Die Flussigkeit fliefit z.B. im Querstrom uber den Bo- 
den vom wenigstens einen Zulauf zum wenigstens einen Ablauf, wobei das Zulauf- und Ablaufrohr den Flus- 
sigkeitsverschluss und die gewunschte Flussigkeitshohe auf dem Boden garantieren. Haufig (insbesondere 
bei genngen Kolonnendurchmessern) sind die Siebboden mit Fiussigkeitszwangsfuhrung einflutig gestaltet. 
D.h., Zulauf und Ablauf sind auf gegenuberliegenden Seiten des Bodens angeordnet. Sie konnen aber auch 
zweiflutig (oder auch mehr als zweiflutig) gestaltet sein. In diesem Fall kann der Zulauf z.B. in der Mitte und je 
em Ablauf auf gegenuberliegenden Seiten des Stoffaustauschbodens angeordnet sein. Nachfolgend sollen 
solche Siebboden als Zwangssiebboden bezeichnet werden. Bei ihnen wird ein die Trennwirkung minderndes 
Durchregnen der Flussigkeit nicht wie beim hydraulisch abgedichteten Querstromboden durch Kamine verhin- 
dert, in die die Durchtrittsoffnungen fortfuhren, sondern es bedarf dazu einer minimalen Dampfbelastung. Der 
Dampf tritt aufsteigend durch die Durchtrittsoffnungen und durchperlt die vom Ablaufrohr gehaltene Flussig- 
keitsschicht. 

[0034] Von den Zwangssiebboden unterscheiden sich die Dual-Flow- oder auch Regensiebboden dadurch, 
dass sie kein Ablaufsegment enthalten. Durch die Abwesenheit von Ablaufsegmenten (Ablaufschachten) tre- 
ten bei den Regensiebboden das aufsteigende Gas und die in der Trennkolonne absteigende Flussigkeit durch 
die gleichen Durchtrittsstellen des Bodens. Auch beim Regensiebboden bedarf es wie beim Zwangssiebboden 
einer minimalen Dampfbelastung, urn eine angemessene Trennwirkung zu erzielen. Wird sie signifikant unter- 
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schritten, bewegen sich aufsteigendes Gas und absteigender Rucklauf im wesentlichen ohne Austausch anei- 
nander vorbei und der Boden tauft Gefahr, trocken zu laufen. 

[0035] D.h., auch beim Regensiebboden muss eine untere Grenzgeschwindigkeit vorhanden sein damit auf 
dem Boden eine gewisse Fliissigkeitsschicht gehalten wird, um ein Arbeiten des Bodens zu ermoqlichen Im 
normalen Arbeitsbereich regnet die Flussigkeit bei Regensiebboden durch die Durchtrittsoffnungen von Boden 
durchsetet ZW,Schen den B6den wird die Qeschlossene Gasphase von einer zerteilten Flussigkeitsphase 

[0036] Hydraulisch abgedichtete Querstromboden sind gegeniiber Siebboden dadurch charakterisiert dass 
sie beim Abschalten der Kolonne nicht leer laufen konnen, sieht man von der winzigen Leerlaufbohrung (ihr 
Querschmtt ist normalerweise mehr als 200 mal kleiner als der Gesamtquerschnitt der Durchtrittsstellen) ab 
die jeder Querstromboden aus Zweckma&igkeitsgrunden aufweist. 

[ ?° 371 J? h 7 a uch bei 9 erin 9 en Kolonnenbelastungen weisen hydraulisch abgedichtete Querstromboden qe- 
staute Flussigkeit (Riicklauf- und/oder Zulaufflussigkeit) auf und laufen keine Gefahr, trocken zu laufen Dies 
ist dadurch bedingt, dass es sich bei den Durchtrittstellen von hydraulisch abgedichteten Querstromboden 
nichtwie bei Siebboden um kaminlose Bohrungen handelt. Vielmehr mundet jede Durchtrittstelle in einen Ka- 
min, deremTrockenlaufen unterbindet. Oberdem Kaminsind Dampfumlenkhauben (Glocken) angebracht die 
in die gestaute Bodenfliissigkeit eintauchen. Haufig sind die Dampfumlenkhauben an ihren Randern geschlitzt 
oder gezackt (d.h., sie weisen Treibschlitze auf). Der durch die Durchtrittsstelle aufsteigende Dampfstrom er- 
fahrt durch die Dampfumlenkhauben eine Ablenkung und stromt parallel zum Boden, d.h., querzur Kolonne 
in die gestaute Flussigkeit. 

[0038] Die aus benachbarten, in der Regel uber dem Boden aquidistant verteilt angeordneten, Hauben aus- 
tretenden Dampfblasen bilden in der gestauten Flussigkeit eine Sprudelschicht aus. 
[0039] Ablaufrohre bzw. -segmente, die, in der Regel abwechselnd links oder rechts, Boden verlassen regeln 
-von Wehren unterstiitzt-den Flussigkeitsstand der Stoffaustauschboden und fuhren die Flussigkeit dem da- 
runterliegenden Boden zu. Fur die hydraulisch abdichtende Wirkung ist wesentlich, dass die Ablaufrohre bzw 
-Segmente des oberen Bodens in die gestaute Flussigkeit des darunter liegenden Bodens tauchen Vorzugs- 
weise sind keine Zulaufwehre vorhanden. In der Hohe einstellbare Glocken gestatten ein Anpassen an die 
Stromungsverhaltnisse und den Ausgleich der Eintauchtiefen bei HerstellungsungleichmaBigkeiten, so dass 
alle Glocken des Bodens gleichmaliig gasen. 

[0040] Je nach Gestalt und Anordnung der Glocken unterscheidet man z.B. die einflutig gestalteten hydrau- 
lisch abgedichteten Querstromboden in Rundglockenboden (Durchtrittstelle, Kamin und Glocke sind rund) 
Tunnel-Boden (Durchtrittstelle, Kamin und Glocke sind rechteckig, die Glocken sind hintereinander angeord- 
net, wobei die langere Rechteckkante parallel zur Querstromrichtung der Flussigkeit ausgerichtet ist) und Thor- 
mann-Boden (Durchtrittstelle, Kamin und Glocke sind rechteckig, die Glocken sind hintereinander angeordnet 
wobei die langere Rechteckkante senkrecht zur Querstromrichtung der Flussigkeit ausgerichtet ist). 
[0041] Unter Ventilboden sollen in dieser Schrift Querstromboden verstanden werden, die Bodenbohrungen 
mit hubbegrenzten Teller-, Ballast - oder Hebeventilen (Schwimmklappen) aufweisen, die die Grofle der 
Dampfdurchtnttsoffnung der jeweiligen Kolonnenbelastung anpassen. Der aufsteigende Gasstrom wird abge- 
lenkt, stromt parallel zum Boden in die gestaute Rucklaufflussigkeit und bildet eine Sprudelschicht aus Be- 
wehrte Ablaufrohre fuhren den Rucklauf von Boden zu Boden. Haufig sind sie zweiflutig gestaltet Sie konnen 
aber auch drei - und mehrflutig (z.B. bis zu achtflutig) gestaltet sein. 

[0042] Stoffaustauschboden, auf denen Gleichgewicht herrscht zwischen ablaufender Flussigkeit und aufstei- 
gendem Dampf werden als theoretische Boden bezeichnet. 

[0043] Dieser Begriff lasst sich sowohl auf alle anderen fur Gegenstromdestillationen (Rektifikationen) geeig- 
neten trennwirksamen Einbauten ubertragen (wie Packungen und Fiillkdrperschuttungen) als auch auf andere 
thermische Trennvorgange wie die Sorption und Extraktion. Auch bei letzterer bewirken die genannten trenn- 
wirksamen Einbauten eine Vergrd&erung der Austauschflache zwischen dann zwei flussigen Phasen. 
[0044] Es ist deshalb zweckmafcig, allgemein von theoretischen Trennstufen zu sprechen. Als theoretische 
Trennstufe wird die Raumeinheit definiert, die eine Anreicherung entsprechend dem thermodynamischen 
Gleichgewicht bewirkt. 

[0045] Ziel eines thermischen Trennverfahrens zur Abtrennung wenigstens eines (Meth)acrylmonomere an- 
gereichert enthaltenden Stoffstroms aus einem (Meth)acrylmonomere enthaltenden Gemisch ist einerseits ein 
moglichst hoher Anreicherungsgrad des (Meth)acnlmonomeren im abgetrennten, das (Meth)acrylmonomere 
angeereichert enthaltenden, Stoffstrom und andererseits eine moglichst hohe Raum-Zeit-Ausbeute an diesem 
abgetrennten Stoffstrom. 

[0046] Nachteilig an den eingangs beschriebenen thermischen Trennverfahren ist, dass normalerweise die- 
jenigen Malinahmen, die, unter ansonsten gleichbleibenden Randbedingungen, den Anreicherungsgrad erho- 
hen, gleichzeitig die Raum-Zeit-Ausbeute mindern (z.B. kann durch eine Erhohung der Anzahl der theoreti- 
schen Trennstufen ublicherweise der Anreicherungsgrad verbessert werden; bei ansonsten gleichbleibenden 
Randbedingungen mindert eine Zunahme der Anzahl der theoretischen Trennstufen jedoch normalerweise die 
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Raum-Zeit-Ausbeute). 

[0047] Ziel der vorliegenden Erfindung war es, den vorgenannten Zusammenhang zu durchbrechen und ein 
wie eingangs beschriebenes thermisches Trennverfahren zur Abtrennung wenigstens eines (Meth)acrylmono- 
mere angereichert enthaltenden Stoffstroms aus einem (Methyl)acrylmonomere enthaltenden Gemisch zur 
mnlof 1 ^ 9 ZU len ' bei dem A^icherungsgrad und Raum-Zeit-Ausbeute gleichzeitig erhoht sind 
[0048] Demgemass wurde ein thermisches Trennverfahren zur Abtrennung wenigstens eines (Meth)acrvlmo- 
nomere angereichert enthaltenden Stoffstroms aus einem (Meth)acrylmonomere enthaltenden Gemisch um- 
fassend den kontinuierlichen stationaren Betrieb wenigstens einer thermischen Trennvorrichtunq die we'nias- 

fr.u e v nen , trennWirkSamen Raum mit oder ohne Trennwirksame Einbauten umfasst, in den wenigstens ein 
(Meth)acrylmonomere enthaltender Stoffstrom hinein und aus dem wenigstens ein (Meth)acrylmonomere ent- 
haltender Stoffstrom herausgefuhrt wird, mit der Maftgabe, dass 

- der Stoffstrom, der insgesamt in den trennwirksamen Raum hineingefuhrt und gedanklich dadurch erzeuqt 
wird, dass man die in den trennwirksamen Raum hineingefuhrten Einzelstoffstrome addiert, X Gew-% an von 
(Meth)acrylmonomeren verschiedenen Bestandteilen enthalt, 

-der Stoffstrom der mit dem hochsten Gewichtsanteil an (Meth)acrylmonomeren aus dem trennwirksamen 
Raum herausgefuhrt wird, Y Gew.% an von (Meth)acrylmonomeren verschiedenen Bestandteilen enthalt 

- das Verhaltnis X : Y 2 5 betragt, 

-der trennwirksame Raum, ausgenommen an den Stoffstromzufuhr- und an den Stoffstromausfuhrstellen von 
einer festen Phase begrenzt wird und wenigstens einen Umlaufwarmetauscher umfasst und 

- das im trennwirksamen Raum mit Flussigphase gefullte Gesamtvolumen & 1 m 3 betragt, wobei die Tem D era- 
tur der Flussigphase wenigstens s 80°C betragt, 

gefunden, das dadurch gekennnzeichnet ist, 

dass bei einer Unterteilung des trennwirksamen Raums in n individuelle Volumenele mente, wobei sich die 
hochste und die niedrigste Temperaturder in einem einzelnen Volumenelement befindlichen Flussigphase urn 
des is? 2 °° Unterscheiden und das Volumenelement ein im trennwirksamen Raum zusammenhangen- 
die Gesamtverweilzeit t gBS mit 
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s 20 h betragt, 
wobei 
T 0 = 100°C, 

T, = der arithmetische Mittelwert aus der in der Flussigphase des Volumeneiements i bestehenden hochsten 
und niedrigsten Temperatur in °C, 

m | = die im Voiumen der im Volumenelement i enthaltenen Flussigphase insgesamt enthaltene Masse an 
(Meth)acrylmonomeren, 

rhi = der aus dem Volumenelement i insgesamt herausgefuhrte Flussigphasenmassenstrom, und i= die Sum- 
me uber alle Volumenelemente i ist, 

mit der Maftgabe, dass Volumenelemente i mit einer in ihnen enthaltenen Flussigphasenmasse m, und m/rh ^ 
1 00 h als Totraum-Volumenelemente ebenso wenig in die Summe uber alle Volumenelemente i mit einbezogen 
werden wie Volumenelement i, die keine Flussigphase aufweisen und die Gesamtmenge der in den To- 
traum-Voiumenelementen enthaltenen Flussigphase nicht mehr als 5 Gew.-% der im trennwirksamen Raum 
insgesamt enthaltenen Flussigphase betragt. 

[0049] Hintergrund der erfindungsgema&en Verfahrensweise ist der Sachverhalt, dass Methacrylmonomere 
durch einfache Oder mehrfache Michael-Addition Oligomere bzw. Polymere bilden (Michael-Addukte). 
[0050] Im Fall der Acrylsaure genugen diese beispielsweise der allgemeinen Formel I 

(y+1 ) CH 2 =CH-C0 2 H — CH2^CH-C0 2 -(CH 2 -CH 2 -C0 2 ) y -H (I), 

mit y = insbesondere 1 bis 6, teilweise auch > 6. 

[0051] Unter anderem ist das Erscheinungsbild der Michael-Addukt Bildung aus der EP-A 733 617 der EP-A 
765 861, der DE-A 19 536191, der DE-A 19 851 984, der DE-A 19 927 722, der EP-A 780 360 derEP-A 780 
359, der WO 98/08798, der WO 97/48669 und der DE-A 19 924 533 bekannt. 

[0052] Nachteil der Michael-Addukt-Bildung von (Meth)acrylmonomeren ist, dass sie auch im Rahmen ther- 
mischer Trennverfahren zur Abtrennung eines (Meth)acrylmonomere angereichert enthaltenden Stoffstroms 
aus einem (Meth)acrylmonomere enthaltenden Gemisch erfolgt und dabei sowohl Anreicherungsgrad als auch 
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Raum-Zeit-Ausbeute mindert. Als mogliche Problemlosung wird im Stand der Technik ledigleich die Isolierunq 
98/08798 d'^E A 19 k 9245 Un9 ^ Michael " Addukte 9 esehen ( v 9 ! - Z -B. EP-A 780 359, EP-A 780 360, WO 
N/e°rfa 3 hren in9ehende Untersuchungen fDhrten als weiterem Problemlosungsbeitrag zum erfindungsgemalien 

E^S Be ! d ' eSem Probleml6 sungsbeitrag findet Berucksichtigung, dass eine Michael-Addukt-Bildung von 
Meth)acrylmonomeren im wesentlichen nur in der Flussigphase erfolgt. Ferner wird berucksichtigt dass die 
Michael-Addukt-Bildung in der Flussigphase sowohl mil zunehmender Temperatur als auch mit zunehmendem 
Massenanteil der (Meth)acrylmonomeren an der Flussigphase zunehmend rascher erfolgt, wobei eine Tempe- 

ratU ?^ Ung Um 10 ° C etWa eine Verd °PP elun 9 der Reaktionsgeschwindigkeit bedingt. Deutlich unterhalb 
von 100 C istdie Michael-Addition von Acrylmonomeren weitgehend vernachlassigbar 
[0055] D.h., wenn man bei kontinuierlich betriebenen thermischen Trennverfahren zur Abtrennung weniqs- 
tens emes (Meth)Acrylmonomere angereichert enthaltenden Stoffstroms aus einem (Meth)acrylmonomere 
enthaltenden Gemisch im stationaren Betrieb darauf achtet, dass die Verweilzeit der (Meth)acrylmonomeren 
in der Flussigphase dort besonders gering ist, wo Temperatur und Massenanteil an (Meth)acrylmonomeren in 
der Flussigphase hoch sind, so lasst sich die nachteilige Michael-Addukt-Bildung von (Meth)acrylmonomeren 
im Rahmen solcher thermischer Trennverfahren in gewissem Umfang vermeiden. 

[0056] Ein geeignetes Mafi ist diesbezuglich eine aus Einzelverweilzeiten in zweckmaliiger Weise errechnete 
mittlere Gesamtverweilzeit der (Meth)acrylmonomeren, die diese beim thermischen Trennverfahren im trenn- 
wirksamen Raum in flussiger Phase aufweisen. 

[0057] Dazu wird der trennwirksame Raum in n individuelle Volumenelemente aufgeteilt. Die Grolie und An- 
zahl n dieser Volumenelemente ist im wesentlichen unbeachtlich. D.h., die einzelnen Volumenelemente kon- 
nen sowohl gleich groli sein, als auch unterschiedliche Volumina aufweisen. Wesentlich ist nur dass sich die 
hochste und die niedrigste Temperatur der in einem einzelnen Volumenelement befindlichen Flussigphase um 
nicht mehr als 2°C unterscheiden und das Volumenelement ein im trennwirksamen Raum zusammenhangen- 
des ist (mitdem Temperaturerfordernis wird, wie noch zu sehen sein wird, die Temperaturabhanqiqkeitder Mi- 
chael-Addition berucksichtigt). 

[0058] Die Einzelverweilzeit t, der (Meth)acrylmonomeren im Volumenelement i ist dann gegeben durch t, = 
m/rrvm, ist dabei die im Volumenelement i insgesamt enthaltene Flijssigphasenmasse und m, ist der aus dem 
Volumenelement i insgesamt herausgefuhrte Flussigphasenmassenstrom (dieser ist im stationaren Zustand 
gleich dem Volumenelement i insgesamt zugefuhrten Flussigphasenmassenstrom). 
[0059] Diese Einzelverweilzeit wird mit dem Quotienten m./m, multipliziert, um den Masseanteil der 
(Meth)acrylmonomeren im Volumenelement i zu berucksichtigen. 

[0060] Der Faktor 2 A mit A = (T, - T o )/10°C wichtet die Einzelverweilzeit zusatzlich und tragt der Temperatur 
in der Flussigphase des Volumenelementes i Rechnung. Schlielilich ist noch uber alle Volumenelemente i die 
Flussigphase enthalten, zu summieren. 

[0061] Totraum-Volumenelemente i sind in die Summe insofern nicht einzubeziehen, als sie am Trennprozeli 
im wesentlichen nicht beteiligt sind. Dies gilt insbesondere dann, wenn fur sie m/m, i 200 h, Oder 2 300 h oder 
2 400 h, oder s 500 h, oder a 750 h, oder s 1 000 h gilt. 

[0062] Totraum-Volumenelemente nehmen an den die Trennwirkung bewirkenden Austauschprozessen beim 
erfindungsgemalien Trennverfahren im wesentlichen nicht teil. Es handelt sich bei diesen Volumenelementen 
um im wesentlichen isolierte Volumenelemente, die sich einmal mit Flussigphase fullen und uber die Zeit im 
wesentlichen ein und dieselbe Flussigphase enthalten. 

[0063] Grundsatzlich sind beim erfindungsgemalien Verfahren Totraum-Volumenelemente weitestgehend zu 
vermeiden. Dies vor allem auch deshalb, weil sie eine erhohte Wahrscheinlichkeit des Beginns einer radikali- 
schen Polymerisation der in ihnen enthaltenen (Meth)acrylmonomere aufweisen. 

[0064] D.h., das erfindungsgemalie Verfahren ist insbesondere dann vorteilhaft, wenn die Gesamtmenge der 
in den Totraum-Volumenelementen enthaltenen Flussigphase nicht mehr als 4 Gew.-%, bevorzugt nicht mehr 
als 3 Gew.-%, besonders bevorzugt nicht mehr als 2 Gew.-% und ganz besonders bevorzugt nicht mehr als 1 
Gew.-% betragt oder sogar verschwindend ist. 

[0065] Ferner ist fur das erfindungsgemalie Verfahren wesentlich, dass X : Y a 5 betragt. D.h., die Anzahl der 
theoretischen Trennstufen wird durch das erfindungsgemafie Verfahren nicht beeintrachtigt. Vielmehr wird 
man beim erfindungsgemalien Verfahren die Einzelveiweilzeit t, vor allem dort zuriicknehmen, wo einerseits 
nyt^ und A groli sind und eine Rucknahme von t, die Anzahl der theoretischen Trennstufen im wesentlichen 
nicht beeintrachtigt. 

[0066] Das erfindungsgemalie Verfahren ist somit auch dann anwendbar, wenn X : Y 2 8, oder s 10 oder 2: 
1 5, oder s 20, oder a 30, oder 2 40, oder 2 50 betragt. 

[0067] In der Regel wird X : Y beim erfindungsgemalien Verfahren 200 nicht uberschreiten. Meist wird X ■ Y 
beim erfindungsgemalien Verfahren £ 175, vielfach sS 150 oder £ 100 betragen. 

[0068] Die erfindungsgemalie Verfahrensweise ist vor allem dann vorteilhaft, wenn das im trennwirksamen 
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Raurr i mit Flussigphase gefullte Gesamtvolumen V grofcvolumig ist. D.h., V kann beim erHndungsgema&en 
Verfahren 2 2m 3 , oder ;> 4m 3 , * 5m 3 , oder ;> 7m 3 , oder * 9m 3 , * 10m 3 , oder ;> 15m 3 betragen. In der Regel wird 
V nicht mehr als 500m 3 betragen. D.h., in der Regel wird V beim erfindungsgemafcen Verfahren £ 450m 3 haufia 
<; 400m 3 , oft <; 350m 3 und meist £ 300m 3 betragen. ' y 

[0069] Infolge des hohen Siedepunktes von (Meth)acrylmonomeren wird die Temperatur der im trennwirksa- 
men Raum befindlichen Flussigphase beim erfindungsgemafcen Verfahren haufig wenigstens teilweise ;> 90°C 
oder * 1 00°C, oder * 1 1 0°C, oder £ 1 20°C, oder £ 1 30°C, oder 2> 1 40°C, oder M 50°C, oder £ 1 60°C oder 2 
170°C, oder ;> 180°C, betragen. In der Regel wird die hochste Temperatur der in einem Volumenelement i be- 
findlichen Flussigphase beim erfindungsgemalien Verfahren 250°C jedoch nicht uberschreiten im Normalfall 
wird diese Hochsttemperatur < 230°C, haufig <; 210°C und vielfach £ 200°C betragen. Eine nennenswerte 
Ruckspaltwirkung vermogen diese Temperaturen in der Regel nicht zu erzielen, da eine solche voraussetzt 
dass die Ruckspaltprodukte kontinuierlich aus dem Spaltgleichgewicht abgezogen werden. 
[0070] Mit Vorteil betragt die Gesamtverweilzeit t ge5 beim erfindungsgema&en Verfahren £ 15 h oder <k 10 h 
Mit besonderem Vorteil betragt t ge8 erfindungsgemafc <s 8 h, oder < 6 h bzw. £ 4 h, oder £ 2 h. In der Regel wird 
t ges beim erfindungsgemaRen Verfahren jedoch * 0,5 h oder ^ 1 h betragen. 

[0071] Das erfindungsgemafce Verfahren ist u.a. auf das in den Schriften EP-A 648 732 und EP-A 270 999 
beschriebene rektifikative Verfahren zur Reinigung von Roh- (Meth)-acrylsaure, auf das in den Schriften DE-A 
19 924 533, DE-A 10 247 240 sowie DE-A 10 243 625 beschriebene Verfahren der fraktionierenden Konden- 
sation zur Grundabtrennung von Roh-Acrylsaure aus dem Produktgasgemisch einer Propen- und/oder Pro- 
panpartialoxidation zu Acrylsaure, auf das in der EP-A 717 029 beschriebene Verfahren der rektifikativen Ab- 
trennung von Roh- (Meth)acrylsaure aus einem (Meth)acrylsaure und eine hoher als (Meth)acrylsaure sieden- 
de inerte hydrophobe organische Flussigkeit als Hauptbestandteil enthaltenden Gemisch, auf die in der DE-A 
4 308 087 beschriebene absorptive Abtrennung von Acrylsaure aus den Reaktionsgasen der katalytischen 
Partialoxidation von Propen und/oder Acrolein sowie auf die anderen in diesen Schriften sowie in der EP-A 990 
636, in der EP-A 861 820, in der EP-A 778 255, in der EP-A 551 1 1 1 , in der EP-A 695 736, in der EP-A 1 0261 45 
und in der DE-A 10 251 328 beschriebenen und/oder durch eine Bezugsliteratur zitierten rektifikativen sorpti- 
ven und/oder extraktiven thermischen Trennverfahren zur Abtrennung wenigstens eines (Meth)acrylmonome- 
re angereichert enthaltenden Stoffstroms aus einem (Meth)acrylmonomere enthaltenden Gemisch geeignet 
[0072] Meist umfasst der trennwirksame Raum bei den vorgenannten Verfahren sowie beim erfindungsgema- 
fien Verfahren ganz generell wenigstens einen Umlaufwarmetauscher und wenigstens eine Kolonne mit oder 
ohne trennwirksame Einbauten. 

[0073] Da absorptive Abtrennungen in der Regel exotherm verlaufen, verfolgt der wenigstens eine Umlauf- 
warmetauscher in diesem Zusammenhang in der Regel den Zweck des Warmeentzugs. Dieser erfolgt im Nor- 
malfall auf indirektem Weg mittels eines Kaltetragers (Kuhlmittels), der in den trennwirksamen Raum niemals 
eintntt. D.h., ledighch eine der beiden Raumseiten des indirekten Warmetauschers ist Bestandteil des trenn- 
wirksamen Raums. Die andere befindet sich aufcerhalb und fuhrt den Kaltetrager. Die Stoffstromforderung 
durch die zum trennwirksamen Raum gehorige Raumseite des Warmetauschers erfolgt ublicherweise mittels 
wenigstens einer Pumpe. 

[0074] Bei der Mehrzahl der von der absorptiven Abtrennung verschiedenen thermischen Abtrennungen wird 
uber den Umlaufwarmetauscher dem trennwirksamen Raum Warme zugefuhrt. Dies erfolgt in den meisten Fal- 
len ebenfalls auf indirektem Weg mittels eines Warmetragers, der in den trennwirksamen Raum niemals ein- 
tritt. D.h., lediglich eine der beiden Raumseiten des indirekten Warmetauschers ist Bestandteil des trennwirk- 
samen Raums. Die andere befindet sich aufterhalb und fuhrt den Warmetrager. Haufig wird soviel Warme zu- 
gefuhrt, dass es in der zum trennwirksamen Raum gehorigen Raumseite des Warmetauschers zu Siedeer- 
scheinungen kommt. 

[0075] In diesem Fall bezeichnet man den Umlaufwarmetauscher als einen Umlaufverdampfer. Die 

Stoffstromforderung durch die zum trennwirksamen Raum gehorige Raumseite des Warmetauschers kann 

mittels einer Pumpe (Zwangsumlauf) und/oder durch Naturumlauf erfolgen (letzterer erfolgt infolge des Unter- 

schieds in der Massendichte zwischen erwarmtem und nicht erwarmtem Stoffstrom). 

[0076] Insbesondere dann, wenn es sich bei dem erfindungsgemafien thermischen Trennverfahren urn eine 

Rektifikation handelt, wird als Umlaufwarmetauscher ein Umlaufverdampfer eingesetzt. 

[0077] Prinzipiell konnen beim erfindungsgemafcen Verfahren als indirekte Umlaulwarmetauscher alle be- 

kannten indirekten Warmetauschertypen verwendet werden. Vorzugsweise werden sie so gewahlt, dass das 

in ihnen vorgehaltene Flussigphasenvolumen minimal ist. 

[0078] Im Fall eines Umlaufverdampfers kommen z.B. in die Trennkolonne integrierte Robert-Verdampfer 
(Naturumlaufverdampfer) in Betracht, wie es in Fig. 1 skizziert ist (1 = Trennkolonne, 2 = Heizdampf, 3 = Heiz- 
dampfkondensat, 4 = Sumpfaustrag, 5 = Flussigkeitsstand, 6 = Verdampferrohr, 7 = zentrales Fallrohr, 8 = Um- 
laufrichtung). 

[0079] Der Umlaufverdampfer kann aber auch ein aus der Trennkolonne ausgelagerter Zwangsumlaufver- 
dampfer sein, wie ihn Fig. 2 zeigt (1 = Trennkolonne, 2 = Umlaufpumpe, 3 = Rdhrenverdampfer, 4 = Heiz- 
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dampf, 5 = Heizdampfkondensat, 6 = Sumpfproduktentnahme, 7 = Umlaufrichtung, 8 = Trennvorrichtunq 9 = 
Ausstrom, 10 = Zustrom, 11 = Flussigkeitsstand). y ' 
[0080] Selbstverstandlich kann als Umlaufverdampfer aber auch ein Zwangsumlaufentspannungsverdampfer 
e.ngesetzt werden, wie ihn Fig. 3 schematise* zeigt (1 = Trennkolonne, 2 = Umlaufpumpe, 3 = Drosselvorrich- 
ung, 4 = Rohrenverdampfer, 5 = Heizdampf, 6 = Heizdampfkondensat, 7 = Sumpfproduktentnahme. 8 = Um- 
aufnehtung, 9 = Trennvorrichtung, 10 = Ausstrom, 11 = Zustrom, 12 = Flussigkeitsstand). Der Zwangsum- 
laufentspannungsverdampfer ist im Unterschied zum Zwangsumlaufverdampfer von der Trennkolonne durch 
eine Drosselvornchtung getrennt. Dem bei einem Druck P, befindlichen flussigen Inhalt der Trennkolonne wird 
kontinuierlich em Teil entnommen und mittels einer Umlaufpumpe in die Zustrome eines z.B. Rohrenverdamp- 
fers (Rohrbundelwarmeaustauscher) gepumpt. Urn die innenliegenden Rohre des Rohrenverdampfers stromt 
T T 9er ' Heizdam Pf der Regel unter Druck stehender Wasserdampf), dessen Temperatur 

oberhalb der Temperatur des Flussiginhalts der Trennkolonne liegt. Auf dem Weg durch die Zu- und Ausstrom- 
rohre des Rohrenverdampfers wird die entnommene Trennkolonnenflussigkeit durch indirekten Warmeaus- 
nn«S a c ei ?f Temperat " r T / erhit2t ' die oberhalb der Temperatur des Flussiginhalts der Trennkolonne liegt. 
[0081] Eine Drosselvornchtung trennt Rohrenverdampfer und Trennkolonne druckseitig und ermoglicht durch 
geeignete Wahl der Umlaufpumpenleistung die Einstellung eines oberhalb von P x gelegenen Drosselvordrucks 
P y . der oberhalb des zur Temperatur T y . gehorigen Siededrucks P, der entnommenen Trennkolonnenflussigkeit 
hegt. Durch vorstehende Malinahmen wird ein Sieden des umgepumpten Trennkolonnenfliissigkeitsanteils in 
den Rohren des Rohrenverdampfers unterdruckt. Der umgepumpte Anteil der Trennkolonnenflussigkeit wird 
in den Rohren des Rohrenverdampfers bezuglich des iiber dem flussigen Inhalt der Trennkolonne herrschen- 
den Druck P, vielmehr uberhitzt und der Siedeprozess so auf die Durchtrittseite der Drosselvornchtung verla- 
2?? (d / n ," d .f r ,nhalt der Rohren des Rohrenverdampfers liegt einphasig vor, der Rohrenverdampferfungiert le- 
diglich als Uberhitzen. Der Durchtritt der uberhitzten Flussigkeit durch die Drosselvornchtung in die Trennko- 
lonne kann dabei unmittelbar in den flussigen Inhalt der Trennkolonne (des Trennkolonnensumpfes) hinein er- 
folgen. Unter diesen Bedingungen entspricht die Temperatur des flussigen Inhalts des Trennkolonnensumpfes 
regelmaliig der zum iiber der Sumpfflussigkeit herrschenden Druck P x gehorigen Siedetemperatur T 
0082] Prinzipiell kann der Durchtritt der uberhitzten Flussigkeit durch die Drosselvornchtung in die Trennko- 
lonne aber auch oberhalb des Flussigkeitsspiegels des Trennkolonnensumpfes erfolgen. Unter diesen Bedin- 
gungen liegt die Temperatur des flussigen Inhalts des Trennkolonnensumpfes regelmaliig unterhalb der zum 
uber der Sumpfflussigkeit herrschenden Druck P x gehorigen Siedetemperatur T x . Wesentlich ist, dass die Sie- 
deverdampfungswirkung des aulierhalb der Trennkolonne angebrachten Rohrenverdampfers erst in der 
Trennkolonne, d.h.. aulierhalb des Umlaufverdampfers, eintritt. Die Drosselung kann z.B. mechanisch (Blen- 
den, Ventile) und/oder hydrostatisch (durch eine entsprechend hohe Sumpfsaule uber der Durchtrittstelle der 
uberhitzten Flussigkeit) erfolgen. 

[0083] Der Umlaufverdampfer kann aber auch ein Direktumlaufverdampfer sein, wie ihn beispielhaft Fig 4 
zeigt, in den der aulierhalb des trennwirksamen Raums erzeugte Warmetrager hineingefuhrt und mit der zu 
verdampfenden Flussigkeit in direkten Kontakt gebracht wird. 

[0084] Aus dem Sumpf 9 der Trennkolonne 8 wird Sumpfflussigkeit entnommen und/oder von einem im un- 
teren Teil der Trennkolonne gelegenen Sammelboden 1 wird Schwersiederfraktion entnommen Entwedereine 
Oder beide Flussigkeitsentnahmen werden dann in den Direktumlaufverdampfer 6 verspriiht in welchem sie 
z.B. mit dem eine hohere Temperatur aufweisenden Produktgasgemisch 2 einer Propen- und/oder Propanpar- 
tialoxidation als direktem Warmetrager im Gleichstrom gefuhrt und in direkten Warmeaustausch mit selbigem 
gebracht und dabei wenigstens teilweise verdampft werden. Anschlieliend wird das gesamte Gemisch 10 in 
die Sumpfflussigkeit (die Ruckfuhrung kann auch nicht getaucht erfolgen) der Trennkolonne ruckgefuhrt und 
das daraus aufsteigende Gasgemisch in sich selbst aufsteigend fraktionierend kondensiert. 
[0085] Die Forderung der der Trennkolonne entnommenen Flussigkeiten erfolgt mittels Pumpen 4 5.3 ist die 
Sumpfproduktentnahme und 7 ist der Stand der Sumpfflussigkeit. Der Direktumlaufverdampfer ist in der Regel 
an trennwirksamen Einbauten frei und von zylindrischer Geometrie. Prinzipiell konnen die Gas- und die Fliis- 
sigphase aus dem Direktumlaufverdampfer auch raumlich getrennt in die Trennkolonne ruckgefuhrt werden 
Einen solchen Direktumlaufverdampfer zeigt schematisch Fig. 5. Die Ziffern besitzen die gleiche Bedeutuna 
wie in Fig. 4. ' J 

[0086] 1 0a ist die in die Trennkolonne ruckgefuhrte Gasphase und 1 0b ist die in die Trennkolonne ruckgefiihr- 
te Fliissigphase. 11 ist der Flussigkeitsstand im Direktumlautverdampfer. 

[0087] Die Trennkolonne kann entweder an trennwirksamen Einbauten frei sein, Oder trennwirksame Einbau- 
ten enthalten, wobei zur Durchfuhrung des erfindungsgemalien Verfahrens prinzipiell alle in dieser Schrift be- 
reits genannten trennwirksamen Einbauten fur sich oder gegebenenfalls mit anderen trennwirksamen Einbau- 
ten gemeinsam in Betracht kommen. 

[0088] Als schiittbare Fullkorper kommen dabei z.B. Raschig-Glasringe, Sattelkorper, Maschendrahtringe, 
V2A-Wendeln, Pall-Ringe und Stedman-Korper sowie Fullkorper der zweiten, dritten und vierten Generation in 
Betracht. 
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[0089] Als Einsatzfullkorper, deren Durchmesser im wesentlichen dem Kolonneninnendurchmesser gleicht 
kommen Packungen der unterschiedlichsten Art in Betracht. Dabei handelt es sich in der Regel urn durchlas- 
sige, grofcoberflachige dreidimensionale Metall-, Kunststoff- und/oder Keramiknetzwerke 
[0090] Handelt es sich beim erfindungsgema&en thermischen Trennverfahren urn eine fraktionierende Kon- 
densation des Gasgemisches einer ein - Oder zweistufigen heterogen katalysierten partiellen Oxidation von 
Propen und/oder Propan zu Acrylsaure, ist die Trennkolonne vorzugsweise eine solche, die, von unten nach 
oben, zunachst Dual-Flow~B6den und im Anschluss daran hydraulisch abgedichtete Querstromboden (zB 
Thormann -Boden oder modifizierte Thormann-Boden) als trennwirksame Einbauten enthalt wie es die DE-A 
19924532, die DE-A 10243625 und die DE-A 10 247 240 empfehlen. 

[0091] Die Anzahl der theoretischen Trennstufen betragt dabei zweckma&ig 15 bis 30 und vorzugsweise 20 
Der Verdampfer ist dabei zweckmafiig ein Direktumlaufverdampfer wie vorstehend beschrieben Wird in die 
Kondensationskolonne noch ein Sauerwasserquench integriert, so kommen fur diesen Bereich der Kondensa- 
tionskolonne als trennwirksame Einbauten bevorzugt Ventilboden in Betracht, wie es die DE-A 19924532 die 
DE-A 10243625 und die DE-A 10 247 240 beschreiben. 

[0092] Gemaft der allgemeinen Formel fur t^ wird tges beim erfindungsgemafcen Verfahren dann klein wenn 
bei grofcem m, gleichzeitig m 3i moglichst klein ist. D.h., das erfindungsgema&e Ziel lasst sich u.a. dadurch er- 
reichen, dass man bei im wesentlichen gleichen Stoffstromen und theoretischen Trennstufen die im trennwirk- 
samen Raum im stationaren Betriebszustand insgesamt vorgehaltene Flussigphase minimiert und dies vor al- 
lem in denjenigen Volumenelementen, in denen die Flussigphase eine besonders hohe Temperatur aufweist 
und deren Minimierung die Anzahl der theoretischen Trennstufe nicht mindert. Unter anderem stehen dazu die 
nachfolgenden Moglichkeiten zur Verfugung. Eine erste Moglichkeit besteht darin, die Rohrquerschnitte der 
Rohrleitungen des trennwirksamen Raums durch die (Meth)acrylmonomere enthaltende Flussigphase gefuhrt 
wird, auf Kosten eines gewissen Druckverlustes (bei gleichem Volumenstrom) zu verkleinern und die Rohrlan- 
ge minimal zu gestalten. 

[0093] Bei einer wie beschrieben durchzufuhrenden fraktionierenden Kondensation ist es im Sinne der vor- 
hegenden Erfindung vorteilhaft, wenn aufcer einem Direktumlaufverdampfer kein weiterer Umlaufwarmetau- 
scher zum trennwirksamen Raum gehort. 

[0094] D.h., anders als in Fig. 1 und Fig. 2 der DE-A 19924533 bzw. in der Fig. Der DE-A 19924532 und an- 
ders als in der DE-A 10 247 240 empfohlen, wurde man erfindungsgemali bevorzugt auf den Umlaufwarme- 
tauscher 8 der vorerwahnten Figuren vollstandig verzichten und die Verdampfungswarme ausschliefclich aus 
dem Produktgasgemisch der Partialoxidation (von z.B. Propen und/oder Propan zu Acrylsaure) beziehen Ei- 
nen Direktumlaufverdampfer wird man erfindungsgemafi bevorzugt nicht wie in Fig. 5 skizziert sondern wie in 
Fig. 4 skizziert gestalten, bei dem das Gemisch aus Gas und Flussigkeit unmittelbar als Zweiphasensystem in 
die Trennkolonne gefuhrt wird, was im Unterschied zur Verfahrensfuhrung gemafc Fig. 5 die Ausbildung von 
zusatzhchem Flussigkeitsstand (mit erhohter Einzelverweilzeit) vermeidet. Gleichzeitig wird man den Quer- 
schnitt des Direktumlaufverdampfers bei gleicher Umlaufmenge (der Direktumlaufverdampfer fungiert gleich- 
zeitig als Direktkuhler fur das Produktgasgemisch der Partialoxidation; aus warmebilanztechnischen Grunden 
ist eine bestimmte Mindestumlaufmenge erforderlich) minimal halten, urn so die im System des trennwirksa- 
men Raums insgesamt vorgehaltene Flussigphasemenge minimal zu hatten. 

[0095] Enthalt der trennwirksame Raum als trennwirksame Einbauten Stoffaustauschboden, wird man als 
solche Stoffaustauschboden erfindungsgemafc vorteilhaft Siebboden, besonders bevorzugt Regensiebboden 
(Dual-Flow-Boden) einsetzen. Da letztere keine Oberlaufwehre aufweisen, sind sie mit besonders geringem 
Flussigkeitsstand betreibbar und erfindungsgemaft gegenuber hydraulisch abgedichteten Querstromboden 
bevorzugt. Letztere wird man nurdann einsetzen, wenn die mit Regensiebboden erzielbare Trennwirkunq nicht 
ausreichend ist. 

[0096] Umfasst der trennwirksame Raum Sammelboden (z.B. als Bestandteil der Trennkolonne), von denen 
z.B. abgetrennterflussiger Stoffstrom aus dem trennwirksamen Raum herausgefuhrt werden kann (z.B. in den 
Lagertank Oder in den Umlaufwarmetauscher), wird man diese erfindungsgemaft mit moglichst geringem Flus- 
sigkeitsstand betreiben. Dies wird beispielsweise dadurch ermoglicht, dass man auf den Sammelboden Ver- 
drangungskorper aufbringt. Diese erlauben ein erhohtes Flussigkeitsniveau bei verringertem Flussigkeitsvolu- 
men. 

[0097] Entsprechende Verdrangungskorper erweisen sich beim erfindungsgemafcen Verfahren in der Regel 
auch in den Sumpfsegmenten (Sumpfraumen) der Trennkolonnen als vorteilhaft Dies sind in der Regel jene 
Raumanteile, die sich geometrisch unterhalb der untersten trennwirksamen Einbauten befinden. Vor allem im 
Fall einer Rektifikation als erfindungsgemafcem Trennverfahren wird aus den Sumpfsegmenten regelmafcig 
Sumpfflussigkeit abgezogen, urn selbige beispielsweise Zwangsumlaufwarmetauschern zuzufuhren Gleich- 
zeitig befindet sich die Sumpfflussigkeit im Regelfall im Siedezustand. 

[0098] Urn zu vermeiden, dass die beim Zwangsumlaufwarmetauscher zur Zwangsforderung erforderliche 
Pumpe z.B. im Fall von Betriebsstorungen zuviel Gas zieht (dies mindert in der Regel die Forderleistung der 
Pumpe und kann in ungunstigen Fallen deren Zerstorung verursachen, da die Pumpe im Normalfall lediglich 
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fur eine Flussigkeitsforderung ausgelegt ist) wird im Sumpfsegment ublicherweise eine Sicherheitsflussiqkeits- 
hdhe, ein Sicherheitsflussigkeitsstand, eingestellt. 

[0099] Diese Sicherheitshdhe ist erfindungsgemafc dadurch vorteilhaft mit verringertem Sumpfvolumen er- 
reichbar, dass man im Sumpfraum Verdrangungskdrper anbringt Oder den Sumpfraum einzieht. wie es z.B 
Fig. 6 zeigt. Selbstredend kann diese Minderung des Sumpfvolumens beim erfindungsgemafcen Verfahren 
ganz generell angewendet werden. 

[01 00] Sie ist erfindungsgemafc in jedem Fail gegenuber solchen Losungen vorzuziehen, wie sie Fig 7 zeigt 
wo zwischen Pumpe und Kolonnensumpf aus Sicherheitsgrunden ein Sumpftlussigkeitspuffergefafc geschaltet 
ist. Beim erfindungsgemalien Verfahren mitverwendete Pumpen werden zweckmafcig so gewahlt dass sie 
eine moglichst geringe Flussigphasenmenge vorhalten. 

[0101] Die Bestimmung der Temperaturen T, ist beim erfindungsgemafcen Verfahren in einfacher Weise durch 
fn X f. e oT^ nte,le Bestlmmun 9 zuganglich (z.B. mitteis in geeigneter Weise angebrachten Thermoelementen) 
[01 02] Pnnzipieil ist die Wahl der Volumenelemente i beim erfindungsgema&en Verfahren beliebig und beein- 
flusst das Ergebnis fur t ges im wesentlichen nicht. In vielen Fallen gibt es jedoch eine besonders zweckma&iqe 
Auswahl der Volumenelemente i. 

[0103] Im Fall von Stoffaustauschboden mit Zwangsfuhrung wird in zweckma&iger Weise als Volumenele- 
ment i dasjenige Volumenelement gewahlt, das den Flussigkeitsstand auf dem Stoffaustauschboden und den 
Zulauf zum darunter liegenden Stoffaustauschboden erfasst, wie es in Fig. 8 schematisch durch die schraffier- 
te Flache dargestellt ist. 1 ist die Zuflussstelle zum Volumenelement, 2 ist die Ausflussstelle aus dem Volumen- 
element, 3 ist das Uberlaufwehr, 4 ist die Kolonnenwand und 5 ist der die Durchtrittstellen aufweisende Stoff- 
austauschboden (6 = Flussigkeitsstand im Ablauf- bzw. Zulaufschacht). 

[0104] m 8i lasst sich z.B. dadurch bestimmen, dass im Betrieb befindlich Zufluss- und Ausflussstelle simultan 
geschlossen werden und nachfolgend die im Volumenelement i enthaltene Flussigphasenmasse rrv bestimmt 
wird. Mitteis chemischer Gehaltsanalyse resultiert aus m, schliefclich m^-rh, lasst sich z.B, dadurch ermitteln 
dass man in den Ablaufschacht einen Fangboden einbaut, den demselben zugefuhrten Flussigkeitsstrom aus 
derTrennkolonne herausfuhrt, bestimmt, und unterhalbder Ausfuhrstelle (Ausflussstelle) in den Ablaufschacht 
ruckfuhrt (vgl. Fig. 9; 1 = Kolonnenwand; 2 = Ablaufschacht; 3 = Fangboden; 4 = Forderpumpe; 5 = Strommes- 
sung), Alternativ kann man m, bei Kenntnis von m; auch dadurch bestimmen, dass man an der Zuflussstelle 
einen Tracer aufgibt und dessen Auftreten an der Ausflussstelle Liber die Zeit verfolgt. Letzteres kann z B da- 
durch erfolgen, dass man an der Stelle mit der Ziffer 7 in Fig. 8 kontinuierlich eine kleine Probe entnimmt Die 
Traceraufgabestelle ware zweckmafcigerweise die Stelle mit der Ziffer 8 in Fig. B. 

[01 05] Im Fall von Regensiebboden kann in entsprechender Weise vorgegangen werden. Hier wird in zweck- 
mafciger Weise als Volumenelement i dasjenige Volumenelement gewahlt, das den Flussigkeitsstand auf dem 
Stoffaustauschboden und den Raum unterhalb des Stoffaustauschbodens bis zur beginnenden Oberflache 
des Flussigkeitsstands des nachfolgenden Stoffaustauschbodens erfasst. 

[0106] Urn in diesem Fall nh, zu ermitteln, kann oberhalb des Siebbodens wiederum ein Fangboden ange- 
bracht werden. Von diesem wird die zulaufende Flussigkeitsmenge herausgefuhrt, der entsprechende Strom 
bestimmt und anschlie&end erfolgt unmittelbar oberhalb des Siebbodens die Ruckfuhrung (vgl Fig. 10- 1 = Re- 
gensiebboden; 2 = Fangboden; 3 = Forderpumpe; 4 = Strommessung). 

[0107] Die auf dem Regensiebboden befindliche Flussigkeitsmenge kann beispielsweise mitteis einer Diffe- 
renzdruckmessung gemafi Fig. 11 bestimmt werden (U-Rohr-Manometer-Methode). Infolge Ap = ($-g-h L (h L = 
1 m Fig. 1 1 ), wobei ? die Massendichte der Flussigphase, g die Erdbeschleunigung und h L der Flussigphase'n- 
stand auf dem Regensiebboden ist, lasst sich h L unmittelbar ablesen und die Flussigkeitsmenge auf dem Re- 
gensiebboden errechnen. 

[0108] Die Flussigkeitsmenge zwischen zwei Regensiebboden lasst sich dadurch bestimmen, dass man die 
beiden Regensiebboden simultan verschlie&t und die sich auf dem unteren Boden ansammelnde Flussigkeits- 
menge bestimmt. Mitteis chemischer Analyse ergibt sich aus m t schlieRlich m si . 

[0109] In volliger Entsprechung resultiert m 3l im Kolonnensumpf aus der durch Ablauf ermittelten Sumpfstand- 
menge sowie Analyse der Zusammensetzung der Sumpfflussigkeit. ^ lasst sich bei standgeregeltem Sumpf 
unmittelbar durch Messung ermitteln. Fur die Umlaufpumpe gilt das gleiche und der Umlaufwarmetauscher 
kann ebenso behandelt werden. Kolonnenabschnitte mit schuttbaren Fullkorpern oder mit Einsatzfullkorpern 
sind analog behandelbar wie Stoffaustauschbodenvolumenelemente. 

[0110] Innerhalb einer Trennkolonne lassen sich die m 8i - und m r Werte aber auch in sehr guter Naherung hal- 
bempirisch bestimmen (vgl. z.B. Johann Stichimair; Grundlagen der Dimensionierung des Gas/Flussig- 
keit-Kontaktapparates, Bodenkoionne, Verlag Chemie (1978) und Technische Fortschrittsberichte, Bd. 61, 
Grundlagen der Dimensionierung von Kolonnenboden, von Dr.-lng. Klaus Hoppe und Dr.-lng. Manfred Mittel- 
strass, Magdeburg, Verlag Theodor Steinkopff, Dresden (1967)). 

[0111] Dazu wird zunachstz.B. uber die verschiedenen Stoffaustauschboden diejeweilige Bodentemperatur 
ermittelt. Dann wird die Zusammensetzung von Zulaufen und Ablaufen aus derTrennkolonne bestimmt. Uber 
das Raoult'sche Gesetz (Dampf-Flussig-Gleichgewicht) kombiniert mit Massen-Energie-Bilanzen lassen sich 
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dann die Konzentrationsverlaufe in der Kolonne errechnen, Aus diesen resultieren dann die benotigten Flus- 
sigkeits- und Gasmengenstrome. Die m 3f Werte lassen sich wie folgt ermitteln. Zunachst wird in separaten Ver- 
suchen (von unten wird mit Gas bestromt und von oben wird Flussigkeit aufgegeben) das hydrodynamische 
Verhalten der trennwirksamen Einbauten, z.B. der Stoffaustauschboden, ermittelt. Daraus erwachsen die 
m r Werte, aus denen mittels der Konzentrationsverlaufe schlie&lich die m 8l -Werte folgen. 
[0112] Das uberraschende Ergebnis der erfindungsgemafcen Verfahrensweise bestehtdarin, dass sich durch 
em Absenken von t ges unter ansonsten im wesentlichen gleichbleibenden Randbedingungen sowohl die 
Raum-Zeit-Ausbeute als auch der Anreicherungsgrad verbessern lassen. 

[0113] Selbstverstandlich kann die erfindungsgemafce Verfahrensweise mit einer Verfahrensweise kombiniert 
werden, die eine Ruckspaltung der Michel-Addukte integriert enthalt. An einigen Stellen dieser Schrift wurden 
beispielhaft Ausfuhrungen spezifisch auf Acrylsaure als (Meth)acrylmonomeres bezogen. Diese Ausfuhrungen 
besitzen aber in der Regel auch fur die anderen (Meth)acrylmonomeren Gultigkeit. 

[0114] Wie im nachfolgenden Ausfuhrungsbeispiel gezeigt wird, gestattet es die erfindungsgemafie Verfah- 
rensweise bei einem t ges Wert von £ 10 h sogar, aus dem Produktgasgemisch einer (ein- oder zweistufigen) 
heterogen katalysierten Propen- und/oder Propanpartialoxidation zu Acrylsaure, dessen Acrylsauregehalt 5 
bis 15 Gew.-% betragt, eine rohe Acrylsaure abzutrennen, deren Acrylsauregehalt bei Werten von * 95 Gew % 
liegt. 

[0115] Das dabei anzuwendende thermische Trennverfahren umfasst den kontinuierlichen stationaren Be- 
tneb einer thermischen Trennvorrichtung, die als trennwirksamen Raum einen solchen mit trennwirksamen 
Einbauten umfasst, wie ihn schematisch Fig. 12 zeigt. 

[01 1 6] Er besteht aus einer Trennkolonne 28 (die als trennwirksame Einbauten nur Stoffaustauschboden ent- 
halt; bei diesen handelt es sich von unten nach oben zunachst urn Dual-Flow-Boden und im Anschlufc daran 
urn hydraulisch abgedichtete Querstromboden, die abschliefcend von Ventilboden abgelost werden; zusatzlich 
enthalt die Trennkolonne noch Sammelboden), einem an Einbauten freien Direktumlaufverdampfer 1 der mit- 
tels einer Pumpe 7 und einer Pumpe 29 fordert sowie Rohrleitungen 6,6\ 3,3' und 2. Eine ausfuhrlich Beschrei- 
bung einer solchen Trennkolonne findet sich in den Schriften DE-A 19 924 532, DE-A 10 247 240 und DE-A 
10 243 625. Die Anzahl der theoretischen Trennstufen betragt anwendungstechnisch zweckmafcig 15 bis 30 
und vorzugsweise 20. Alle Elemente jenseits dieses trennwirksamen Raums konnen zwar Bestandteil der ins- 
gesamt angewandten thermischen Trennvorrichtung sein. Sie gehoren jedoch nicht dem erfindungsgema&en 
Bilanzraum, dem erfindungsgemad zu betrachtenden trennwirksamen Raum, an. Eine Erweiterung desselben 
erhoht tges und tragt zur zu betrachtenden thermischen Abtrennung nicht bei. Vom erfindungsgemafcen Ver- 
fahren wird also bereits dann Gebrauch gemacht, wenn das insgesamt angewandte thermische Trennverfah- 
ren ein erfindungsgemafies Verfahren umfasst. Das aufzutrennende Produktgasgemisch der (ein- oder zwei- 
stufigen) heterogen katalysierten Propen- und/oder Propanpartialoxidation zu Acrylsaure ist gleichzeitig direkte 
Warmequelle des Direktumlaufverdampfers. 

[0117] Das nachfolgende Beispiel und Vergleichsbeispiel erlautern die vorliegende Erfindung beispielhaft 
ohne Beschrankung ihrer Allgemeingultigkeit. Ganzgenerell enthalten die beim erfindungsgemafcen Verfahren 
auftretenden (Meth)acrylmonomere umfassenden Flussigphasen in an sich bekannter Weise Polymerisations- 
inhibitoren zugesetzt. 

[0118] Beispiel und Vergleichsbeispiel (die numerischen Adressen beziehen sich auf Fig. 12; der in Fig. 12 
grau schraffiert unterlegte Bereich ist der zu betrachtende trennwirksame Raum) Vergleichsbeispiel (beschrie- 
ben wird derstationare Zustand; geeignete Materialien sind z.B. Edelstahl der Sorten 1.4539 bzw. 1.4571) 
[0119] Aus einer heterogen katalysierten Gasphasenpartialoxidation von Propylen der Reinheit ..polymer gra- 
de" wurde ein eine Temperatur von 270°C aufweisendes Produktgasgemisch der nachfolgenden Gehalte er- 
halten: 

11,80 Gew.% AcRYIsaure, 
0,264 Gew.-% Essigsaure, 
5,0984 Gew.-% Wasser, 
0,0275 Gew.-% Ameisensaure, 
0,0989 Gew.-% Formaldehyd, 
0,1473 Gew.-% Acrolein, 
0,0028 Gew.-% Propionsaure, 
0,0033 Gew.-% Furfurale, 
0,0014 Gew.-% Allylacrylat, 
0,0005 Gew.-% Allylformiat, 
0,0038 Gew.-% Benzaldehyd, 
0,1350 Gew.% Maleinsaureanhydrid, 
0,0112 Gew.-% Benzoesaure, 
0,0147 Gew.-% Phthalsaureanhydrid, 
4,0324 Gew.-% Sauerstoff, 
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1 ,8067 Gew.-% Kohlendioxid, 
0,5904 Gew.% Kohlenmonoxid, 
0,5520 Gew.-% Propan, 
0,2696 Gew.-% Propylen, und 
75,1 399 Gew.-% Stickstoff. 

[0120] Weitere Bestandteile werden nicht detektiert. Das Produktgasgemjsch (170008 kg/h) wird in einem im 
Gleichstrom betnebenen Direktumlaufwarmetauscher 1 auf eine Temperatur von 120,2°C abgekuhlt Der im 
Gleichstrom betriebene Direktumlaufwarmetauscher 1 istfrei von Einbauten. Erweist eine zylindrische Form 
auf. Sein Durchmesser betragt 2,2 m und seine Hohe betragt 15,5 m. Die im Direktumlaufverdampfer 1 zu er- 
hitzende Flussigphase ist ein Gemisch aus dem Sumpfraum 5 entnommener Sumpfflussigkeit und aus 
Schwersiederfraktion, die dem den Sumpfraum 5 der Trennkolonne 28 abschlie&enden ersten Fangboden 10 
entnommen wird. 

[0121] Die Menge der in den Direktumlaufwarmetauscher 1 gefuhrten Sumpfflussigkeit betragt 247305 kq/h 

und weist folgende Gehalte auf (Massendichte = 989,22 kg/m 3 V 

27,2977 Gew.-% Acrylsaure, 

0,1446 Gew.% Essigsaure, 

0,6007 Gew.-% Wasser, 

0,0069 Gew.-% Ameisensaure, 

0,0007 Gew.-% Formaldehyd, 

0,0087 Gew.-% Acrolein, 

0,0149 Gew.-% Propionsaure, 

0,2041 Gew.-% Furfurale, 

0,0008 Gew.-% Allylacrylat, 

0,0001 Gew.-% Allylformiat 

0,2490 Gew.-% Benzaldehyd, 

4,4377 Gew.-% Maleinsaureanhydrid, 

0,7354 Gew.-% Benzoesaure, 

0,9605 Gew.-% Phthalsaureanhydrid, 

19,5513 Gew.-% Diacrylsaure, 

40,1375 Gew.-% Polyacrylsaure (Michael-Addukt), 

0,4855 Gew.-% Phenothiazin, 

0,5560 Gew.-% Monomethylether des Hydrochinons (MEHQ), 
4,6079 Gew.-% sonstige hochsiedende Bestandteile, und 
0,0002 Gew.-% Sauerstoff. 

[0122] Die Temperatur der Sumpfflussigkeit betragt 118,3°C. Der Dampfdruck liegt bei 1,48 bar. Die Menge 

der in den Direktumlaufverdampfer 1 gefuhrten Schwersiederfraktion betragt 63009 kg/h und enthaltfolqende 

Gehalte (Massendichte = 969,94 kg/m 3 ): ~ 

90,4867 Gew.-% Acrylsaure, 

0,3672 Gew.-% Essigsaure, 

1 ,4207 Gew.-% Wasser, 

0,0142 Gew.-% Ameisensaure, 

0,001 6 Gew.-% Formaldehyd, 

0,0109 Gew.-% Acrolein, 

0,0535 Gew.-% Propionsaure, 

0,6232 Gew.-% Furfurale, 

0,0025 Gew.-% Allylacrylat, 

0,0002 Gew.-% Allylformiat, 

0,531 7 Gew.-% Benzaldehyd, 

4,9046 Gew.-% Maleinsaureanhydrid, 

0,0401 Gew.-% Benzoesaure, 

0,0344 Gew.-% Phthalsaureanhydrid, 

1 ,41 02 Gew.-% Diacrylsaure, 

0,0201 Gew.-% Phenothiazin, 

0,0779 Gew.-% MEHQ, und 

0,0004 Gew.-% Sauerstoff. 

[0123] Die Temperatur der Schwersiederfraktion betragt 100,4°C. Der Dampfdruck liegt bei 1 ,48 bar. 
[0124] Die Zufuhr der Schwersiederfraktion in den Direktumlaufverdampfer 1 erfolgt uber eine Rohrleitung 3 
des Durchmessers 150 mm und einer Lange von 10 m zu einer Kreiselpumpe 29 (Flussigkeitsinhalt: 50 I) und 
von dort uber eine Rohrleitung 3' des Durchmessers 150 mm und einer Lange von 15 m in den Direktumlauf- 
verdampfer 1 (alternativ konnte die Schwersiederfraktion auch durch Qberlauf in den Sumpfraum gefuhrt und 
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als Bestandteil der Sumpfflussigkeit In den Direktumlaufverdampfer gefuhrt werden). 
[0125] Die Sumpfflussigkeit, die dem Sumpfraum 5 entnommen wird, wird in einer Menge von 249905 kg/h 
uber eine Rohrleitung 6 rnit einem Durchmesser von 300 mm und einer Lange von 1 0 m einer Kreiselpumpe 7 
(Flussigkeitsinhalt: 1 00 1) zugefuhrt und von dort in einer Menge von 247305 kg/h uber eine Rohrleitung 6' von 
10 m Lange und 300 mm Durchmesser (Rohrleitungsdurchmesser meinen hier stets den Innendurchmesser) 
in den Direktumlaufverdampfer 1 gefuhrt. 2300 kg/h der entnommenen Sumpfflussigkeit werden der Ruckspal- 
tung zugefuhrt und 300 kg/h der entnommenen Sumpfflussigkeit werden dem im folgenden noch zu beschrei- 
benden Quenchkreis I zugefuhrt, urn diesen gegen unerwunschte Polymerisation zu inhibieren (in beiden Fal- 
len erfolgt die Zufuhrung uber die Rohrleitung 8). Das Gemisch aus Sumpfflussigkeit und Schwersiederfraktion 
wird im Direktumlaufverdampfer uber eine Meisterduse (Prallduse gemafc WO 02/50011 ) verspruht. 
[0126] Das den Direktumlaufverdampfer 1 mit einer Temperatur von 120,2°C verlassende Zweiphasenge- 
misch wird uber die Rohrleitung 2 (Durchmesser: 1500 mm; Lange 10 m) in den Sumpfraum 5 ruckgefuhrt 
[0127] Der Druck im Sumpfraum 5 und im Direktumlaufverdampfer 1 betragt 1,48 bar. Die Hohe der Trenn- 
kolonne 28 (eine Kolonne zur fraktionierenden Kondensation, die als trennwirksame Einbauten nur Stoffaus- 
tauschboden enthalt; bei diesen handelt es sich von unten nach oben zunachst urn Dual-Flow-Boden und im 
Anschlufc daran urn hydraulisch abgedichtete Querstromboden (Thormann-Boden), die abschlieftend von Ven- 
tilboden abgelost werden) betragt 54,3 m. 

[0128] Der Innendurchmesser der Trennkolonne 28 betragt im Bereich der Thormann-Boden 6 5 m und an- 
sonsten 6,0 m. 

[0129] Die Ruckspaltvorrichtung (die z.B. nicht zum trennwirksamen Raum gehort), der die 2300 kg/h der aus 
dem Sumpfraum 5 entnommenen Sumpfflussigkeit zugefuhrt werden, besteht aus einem Zwangsumlaufent- 
spannungsverdampfer und einer auf diesen nahtlos aufgesetzten Dual-Flow-Boden Rektifikationskolonne Die 
Anzahl der Dual-Flow-Boden betragt 50. 

[0130] Der Zwangsumlaufentspannungsverdampfer besteht aus einem Spaltkessel, einem Warmetauscher, 
einer Pumpe und den zugehdrigen Rohrleitungen. Der Sumpfaustrag aus dem Spaltkessel wird uber eine 
Rohrleitung einer Kreiselpumpe zugefuhrt, die ihn einem Rohrbundelwarmetauscher zuleitet. Anschlieftend 
wird ein Teil der erhitzten Flussigkeit uber eine Rohrleitung in den Spaltkessel zuruckgefahren. Der andere Teil 
der erhitzten Flussigkeit wird Viskositats- (bevorzugt), Dichte- oder Temperaturgeregelt in einen im folgenden 
zu beschreibenden Behalter gefahren, in welchem Methanol zugemischt wird. 

[0131] Ebenso wie die Trennkolonne 28 ist die Rektifikationskolonne gegen die Umgebung isoliert Der Innen- 
durchmesser der Rektifikationskolonne betragt uber alle Dual-Flow-Boden einheitlich 2,4 m. Ihre Hohe liegt bei 
27 m. Die Dual-Flow-Boden sind in der Rektifikationskolonne aquidistant (400 mm) angeordnet. Ihr Offnungs- 
verhaltnis betragt einheitlich 12 %. Von unten nach oben betrachtet betragt der Lochdurchmesser der ersten 
acht Dual-Flow-Boden einheitlich 25 mm (Lochanordnung entsprechend strenger Dreiecksteilung und der 
Lochdurchmesser aller nachfoigenden Dual-Flow-Boden liegt einheitlich bei 14 mm (Lochanordnung ebenfalls 
entsprechend strenger Dreiecksteilung). Die Zufuhr der der Ruckspaltung zu unterwerfenden Sumpfflussigkeit 
erfolgt auf den achten Dual-Flow-Boden (von unten). 

[0132] Dem Spaltgefafi des Zwangsumlaufentspannungsverdampfers werden 20000 kg/h von am Kopf der 

Kondensationskolonne abgefuhrtem, nachfolgend uberhitztem und komprimierten Kreisgas (als Unterstut- 

zungsgas) zugefuhrt (Druck = 2,9 bar; Temperatur = 1 60°C). 

[0133] Die Gehalte des Kreisgases lauten: 

0,2288 Gew.-% Acrylsaure, 

0,0885 Gew.-% Essigsaure, 

2,6689 Gew.-% Wasser, 

0,0052 Gew.-% Ameisensaure, 

0,1724 Gew.-% Acrolein, 

0,0002 Gew.-% Propionsaure, 

0,0003 Gew.-% Furfurale, 

0,0012 Gew.-% Allylformiat, 

4,7392 Gew.-% Sauerstoff, 

2,1235 Gew.-% Kohlendioxid, 

0,6939 Gew.-% Kohlenmonoxid, 

0,6487 Gew.-% Propan, 

0,3169 Gew.-% Propylen und 

88,3123 Gew.-% Stickstoff. 

[0134] Dem Spaltgefaft des Zwangsumlaufentspannungsverdampfers werden stetig 522963 kg/h Flussig- 
phase mit einer Temperatur von 161 °C bei einem Druck von 1 ,71 bar entnommen. Davon werden 522246 kg/h 
nach Durchlaufen des Warmetauschers mit einer Temperatur von 166°C und einem Druck von 3 bar in das 
Spaltgefafc ruckgefuhrt. Die anderen 717 kg/h davon werden entgast und mit Methanol verdunnt der Ruck- 
standsverbrennung zugefuhrt. 
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[0135] Die im Spaltgefafc sich bildenden Spaltgase werden durch das zugefuhrte Unterstiitzungsgas in die 
aufsitzende Rektifikationskolonne gefordert und steigen in dieser in absteigender Rucklaufflussigkeit auf. 
[0136] Aus dem Kopf der Rektifikationskolonne wird in einer Menge von 33129 kg/h ein Gasgemisch (umfas- 
send Kreisgas und Spaltgas) mit einer Temperatur von 99,8°C und einem Druck von 1 ,60 bar herausgefuhrt 
und einem im Gleichstrom betriebenen Spruhkuhler (Quenchkreis 1) durch direkte Kuhlung auf eine Tempera- 
tur von 63,3°C abgekuhlt und partiell kondensiert. 

[0137] Das nach der Direktkuhlung verbleibende Gasgemisch wird in einer Menge von 21883 kg/h mit nach- 
folgenden Gehalten uber die Leitung 9 in den Sumpfraum 5 der Kondensationskolonne 28 ruckgefuhrt (nicht 
getaucht): 

8,721 5 Gew.-% Acrylsaure, 
0,0976 Gew.-% Essigsaure, 
2,5067 Gew.-% Wasser, 
0,0056 Gew.-% Ameisensaure, 
0,0001 Gew.~% Formaldehyd, 
0,1584 Gew.-% Acrolein, 
0,0019 Gew.-% Propionsaure, 
0,0017 Gew.-% Furfurale, 
0,0001 Gew.% Allylacrylat, 
0,0011 Gew.-% Allylformiat, 
0,0004 Gew.-% Benzaldehyd, 
0,0039 Gew.-% Maleinsaureanhydrid, 
4,3313 Gew.-% Sauerstoff, 
1,9407 Gew.-% Kohlendioxid, 
0,6342 Gew.% Kohlenmonoxid, 
0,5929 Gew.-% Propan, 
0,2896 Gew.-% Propylen und 
80,7122 Gew.-% Stickstoff. 

[0138] Als Quenchflussigkeit I wird ein Gemisch aus den 300 kg/h dem Sumpfraum 5 entnommener Sumpf- 

flussigkeit und bei der Direktkuhlung im Quenchkreis I gebildetem Kondensat verwendet. 104207 kg/h dieses 

Gemisches werden durch indirekte Kuhlung auf 32°C abgekuhlt und im Spruhkuhler I des Quench I verspruht. 

1 1 546 kg/h desselben Gemisches werden mit einer Temperatur von 63,3°C auf den obersten Dual-Flow-Boden 

der dem Spaltgefafi aufsitzenden Rektifikationskolonne als Rucklaufflussigkeit ruckgefuhrt. 

[0139] Die Zusammensetzung der Quenchflussigkeit I lautet: 

93,7485 Gew.-% Acrylsaure, 

0,4937 Gew.-% Essigsaure, 

3,751 3 Gew.~% Wasser, 

0,0143 Gew.-% Ameisensaure, 

0,0328 Gew.-% Acrolein, 

0,0207 Gew.-% Propionsaure, 

0,0240 Gew.-% Furfurale, 

0,0005 Gew.-% Allylacrylat, 

0,0017 Gew.-% Allylformiat, 

0,0099 Gew.-% Benzaldehyd, 

0,1591 Gew.-% Maleinsaureanhydrid, 

0,0192 Gew.-% Benzoesaure, 

0,0250 Gew.-% Phthalsaureanhydrid, 

0,5083 Gew.-% Diacrylsaure, 

1 ,0429 Gew.-% Polyacrylsaure, 

0,0126 Gew.-% Phenothiazin, 

0,0146 Gew.-% MEHQ, 

0,1198 Gew.-% sonstige hochsiedende Bestandteile, und 
0,0011 Gew,-% Sauerstoff. 

[0140] In den Sumpfraum 5 der Kondensationskolonne 28 ist ein Zentrifugaltropfenabscheider integriert, der 
verhindert, dass Tropfchen der Sumpfflussigkeit aus dem Sumpfraum heraus nach oben mitgerissen werden. 
Am unteren Ende des Sumpfraums 5 ist ein sogenannter Chinesen-Hut zur verbesserten Gas/Flussig-Tren- 
nung installiert. Die Flussigphasenvorhaltemenge (der Flussigkeitsholdup) im System aus Sumpfraum 5, Rohr- 
ieitung 6 zur Umlaufpumpe 7, Umlaufpumpe 7, Rohrleitung 6 1 von der Umlaufpumpe 7 zum Direktumlaufver- 
dampfer 1, Direktumlaufverdampfer 1 und Rohrleitung 2 vom Direktumlaufverdampfer 1 in den Sumpfraum 5 
betragt 80 m 3 . 

[0141] Der Sumpfraum derTrennkolonne 28 ist, wie bereits erwahnt, auf einer Kolonnenhohe (wie alle Hohen 
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vom Sumpfboden aus gerechnet) von 7,80 m durch einen ersten Fangboden 10 (Sammelboden, Kaminboden 
mit 16 etwa Bleichverteilten bedachten Kaminen; Kamindurchmesser : 600 mm; Kaminhohe : 1 m) abgeschlos- 
sen. 

[01 42] Der Sammelboden 1 0 ist doppelwandig mit 2° Gefalle nach Innen und mit zentraler Abzugstasse und 
Abzugsstutzen (DN-200) gestaltet. Der freie Gasquerschnitt betragt ca. 30 %. 

S°n!f ?L V ° n HV?? S v rSlen Fan 9 boden werden > wle bereits erwahnt, 63009 kg/h Flussigkeit entnommen (T = 
1 00,4 C, p = 1 ,48 bar) und mittels der Kreiselpumpe 29 in den Direktumlaufverdampfer 1 gefuhrt Das Flussiq- 
ke.tsvolumen auf dem Fangboden 10 betragt 2 m 3 (der Flussigkeitsholdup im System aus diesem Flussigkeits- 
volumen auf dem Fangboden 10, Rohrleitung 3 zur Umlaufpumpe 29, Umlaufpumpe 29 und Rohrleitung 3' von 
der Umlaufpumpe 29 zum Direktumlaufverdampfer 1 betragt 3 m 3 ). 2,0 m oberhalb des ersten Fangbodens 10 
befindet sich dererste (11) von zunachst 15 Dual-Flow-Boden. Diese Dual-Flow-Boden (Lochdurchmesser ein- 
heitlich 14 mm, Lochanzahl einheitlich 33678, Offnungsverhaltnis einheitlich 18%) sind aquidistant anqebracht 
mit emem Bodenabstand von 380 mm. Die Durchtrittsoffnungen bestehen aus kreisrunden Offnungen des ein- 
heitlichen Durchmessers von 14 mm, wobei der Stanzgrat in der Trennkoionne nach unten zeigt Die Anord- 
nung der Mittelpunkte der Durchtrittskreise folgt einer strengen Dreiecksteilung 

[0144] . Der funfzehnte Dual-Flow-Boden (12) ist als Verteilerboden gestaltet. Zu diesem Zweck sind uber ihm 
fnTJj 1 ^ POhre ( DN ~ 15 °) mit40 Auslaufbohrungen (Durchmesser: 15 mm)je Einsteckrohr angebracht 
[0145] Die erste Serie von Dual-Flow-Boden wird mit einem zweiten Fangboden 14 (Sammelboden- Kamin- 
boden mit 1 6 ca. gleichmafcig verteilten bedachten Kaminen; Kaminhohe ca. 1 ,70 m, zentrale Abzugstasse mit 
seitlichen Abzugsstutzen (DN-250), freier Gasquerschnitt von ~ 30 %) gemafc WO 03 047714 abgeschlossen 
der 1 ,50 m oberhalb des letzten Dual-Flow-Bodens untergebracht ist. 

[0146] Von diesem zweiten Fangboden 14 wird uber die Leitung 15 bei 1 ,47 bar kontinuierlich rohe Acrylsaure 

mit einer Temperatur von 1 01 ,2°C entnommen (Massendichte = 956,99 kg/m 3 ), die folgende Gehalte aulweisf 

96,8011 Gew.-% Acrylsaure, 

0,4598 Gew.-% Essigsaure, 

1 ,4762 Gew.-% Wasser, 

0,0137 Gew.-% Ameisensaure, 

0,0015 Gew.-% Formaldehyd 

0,0087 Gew.-% Acrolein, 

0,0647 Gew.-% Propionsaure, 

0,2856 Gew.-% Furfurale, 

0,0027 Gew.-% Ailylacrylat, 

0,0002 Gew.-% Allylformiat, 

0,0744 Gew.-% Benzaldehyd, 

0,2381 Gew.-% Maleinsaureanhydrid, 

0,5430 Gew.-% Diacrylsaure, 

0,0120 Gew.-% Phenothiazin, 

0,0180 Gew.-% MEHQ, und 

0,0004 Gew.-% Sauerstoff. 

[0147] Das Flussigkeitsvolumen auf dem zweiten Fangboden 14 betragt 10 m 3 455855 kg/h der dem zweiten 
Fangboden 14 entnommenen rohen Acrylsaure wird durch indirekten Warmetausch auf 111, 2°C erwarmt und 
uber die Leitung 30 unmittelbar unterhalb des dem zweiten Fangboden nach oben folgenden Dual-Flow-Bo- 
dens 16 in die Kondensationskolonne 28 ruckgefuhrt (p = 1 ,50 bar). 

[0148] 89978 kg/h der dem zweiten Fangboden entnommenen rohen Acrylsaure bilden den im trennwirksa- 
men Raum abgetrennten, (Meth)acrylmonomere enthaltenden Stoffstrom und werden mehrstufig durch indi- 
rekten Warmetausch (bevorzugt warmeintegriert gegen in die Trennkoionne 28 ruckzufuhrende Mutterlauge) 
auf eine Temperatur von 29°C abgekuhlt. Dann werden der abgekuhlten rohen Acrylsaure 1144 kg/h Wasser 
(25°C) Wasser zugefugt. Das resultierende Gemisch wird durch nochmaligen indirekten Warmeaustausch auf 
20°C abgekuhlt und dann in zwei bis drei Kuhlscheibenkristallisatoren gefuhrt. 

[0149] Dabei handelt es sich jeweils urn einen Trog, in welchem 20 bis 24 gewischte kreisformige Kuhlplatten 
(die innerlich von einem Kuhlmedium (Gemisch aus Wasser und Glykol; Glykolanteil = 10 bis 50 Gew.-%, be- 
vorzugt 25 bis 35 Gew.-%) durchflossen werden) im aquidistanten Abstand von 20 bis 40 cm hintereinander 
hangend angeordnet sind (Plattendurchmesser typisch 2 bis 4 m, bevorzugt 2,5 bis 3 m). Das Kuhlmedium 
wird dabei im Gegenstrom zum kristallisierenden Gemisch durch den Kristallisator von Kuhlscheibe zu Kuhl- 
scheibe weitergereicht. Es kann aber auch aufgeteilt auf 2 bis 3 parallele Strome uber die Kuhlplatten gefuhrt 
werden. Die Eintrittstemperatur des Kuhlmediums (der Sole) betragt -2 bis +5°C. Die Austrittstemperatur liegt 
2 bis 7°C hoher. Durch das Wischen der Kuhlplatten wird die Ausbildung einer Kristallschicht unterdruckt. Die 
angewasserte rohe Acrylsaure wird von hinten nach vorne kontinuierlich durch den Kristallen gefuhrt (gepumpt 
Oder uberlaufgeregelt). Die einphasige angewasserte rohe Acrylsaure verdickt dabei (Verweilzeit 0,5 bis 4 h, 
bevorzugt 1,5 bis 2,5 h) zu einer zweiphasigen, Acrylsaurekristalle als feste Phase enthaltenden Suspension 
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einer Temperatur von 6 bis 11 °C und einem Feststoffgehalt am Austritt von 20 bis 35 Gew-% Die Drehzahl 
der Wischer betragt 2 bis 15 Umdrehungen je Minute, bevorzugt 4 bis 10 Umdrehungen je Minute Die die Wi- 
scher treibende, zentriert durch die Kuhlscheiben gefuhrte Welle, ist mit wassergespiilten Stopfbuchspackun- 
gen (Packungsschniire aus Teflon oder Graphit) abgedichtet. 

[0150] Auf dem Umfangder Kuhlscheiben, wo nichtgewischt werden kann, istein Hohlprofil (z.B. in einfachs- 
ter Ausfuhrungsform em Rohr) aufgebracht (z.B. aufgeschweilit), das mittels eineszweiten Warmetraqers (z B 
ebenfalls Wasser/Glykol Gemisch) beheizt wird (auf eine Temperatur oberhalb der Kristallisationstemperatur 
meist aus dem Temperaturbereich 8 bis 20°C, bevorzugt 10 bis 140°C). Diese Umfangbeheizungen werden 
mit dem zweiten Warmetrager parallel angestromt. 

[0151] Daruber hinaus sind die Wischer in radialer Richtung bevorzugt segmentiert (2 2, 2 6 Segmente in der 
Regel). Die spezifische Aripresskraft der Wischer liegt im eingebauten Zustand senkrecht zur Kiihlflache bei 1 
bis 1 0, bevorzugt 3 bis 5 N pro cm aktiver Wischkantenlange. Zusatzlich zu den Wischern treibt die Welle Pad- 
del an (zwischen zwei Kuhlscheiben und vor der ersten und letzten Kuhlscheibe zweckmaliig jeweils zwei in 
symmetnscher Anordnung), die eine verbesserte Durchmischung bewirken. 

[0152] Die Beschaffenheit der Kuhlplattenoberflache und die Ausrichtung der Wischer ist so dass der Ab- 
stand der Wischer zur Kuhlplattenoberflache an keinem Punkt 6 mm uberschreitet (gunstig ist ein Betrieb bei 
dem der vorgenannte Abstand an keinem Punkt 4 bzw. 2 oder 1 mm uberschreitet, bzw. bei dem die Wischer 
an jedem Punkt anhegen; als besonders vorteilhaft erweist sich ein Anliegen am aufieren Radius-) 
[0153] Im in Forderrichtung der Suspension hinteren Teil des Kristallisators (bevorzugt hinterder letzten Kuhl- 
scheibe) wird die Suspension uber ein angeschlossenes Rohr (zweckmaliigerweise getaucht angebrachf al- 
ternate kann die Suspension uber ein Oberlaufwehr in einen geruhrten Sammelbehalterflielien, von dem aus 
die Waschkolonnen beschickt werden) zu hydraulischen Schmelze-Waschkolonnen gefuhrt wie sie in der 
DE-A 10 156 016 und in der DE-A 10 223 058 beschrieben sind, urn die Mutterlauge vom Suspensionskristal- 
lisat abzutrennen. Die Beschickung der Waschkolonnen mit Kristallsuspension erfolgt mittels einer Kreisel- 
oder Kreiskolbenpumpe. Die Steuerstrompumpe ist ebenfalls als Kreiskolbenpumpe oder als Kreiselpumpe mit 
Regelventil ausgefuhrt. Der Druck am unteren Ende einer Waschkolonne ist iiblicherweise 2 100 mbar und <; 
5 bar kleiner als der Druck am Kopf der Waschkolonne. Der Kopfdruck betragt in der Regel bis zu 6 bar meist 
0,5 bis 4 bar. Die Messerdrehzahl liegt meist bei Werten > 0 und & 100/min, bzw. s 60/min. Die Temperatur im 
Schmelzkreis betragt normal 13 bis 16°C. Die Erfassung der Filtrationsfront wird gemali der DE-A 10 036 880 
uber 2 bis 4 optische Sensoren vorgenommen. Die Waschfront wird mittels Temperaturmessunq im Kristallbett 
geregelt. 

[0154] Die Gesamthohe des Kristallbetts liegt typisch bei 300 bis 1 500 mm, meist bei 400 bis 1000 mm Die 
Waschfront befindet sich typisch 10 bis 400 mm, meist bei 20 bis 250 mm oberhalb des Messers Als Schmelz- 
kreispumpe eignet sich eine Kreiselpumpe mit produktseitiger Spulung der Wellenabdichtung (Gleitringdich- 
tung) oder eine magnetgekuppelte Pumpe mit erhohter Gleitlagerspulung. Die Umlaufmenge im Schmelzkreis 
betragt 2 bis 30, meist 5 bis 20 m 3 /h pro Tonne mit dem Messer abgetragenem gereinigtem Kristallisat Die 
Stabihsierung des Schmelzkreises erfolgt mittels 100 bis 300 Gew.-ppm MEHQ. Zusatzlich wird in den 
Schmelzkreis Luft eingetragen, deren Uberschufi (= nicht in der Waschschmelze geloster Anteil) vor Eintritt der 
Waschschmelze in die Waschkolonne via Gasabscheider abgetrennt wird. 

[a) Zur Herstellung einer veresterungsgerechten Acrylsaure ist es ausreichend die Abtrennung des Suspen- 
sionsknstallisats anstelle in einer Schmelze-Waschkolonne mittels einer Zentrifuge (z-B. einer 2- oder 
3-stufigen Schubzentrifuge) durchzufuhren. Geeignete Siebspaltweiten liegen bei 150 bis 300 mm- an- 
wendbare Zentrifugalbeschleunigungen liegen bei 500 bis 900 g, meist 600 bis 800 g; geeignet sind Hub- 
zahlen von 40 bis 80 Schuben/min. 

Vorzugsweise werden die auf der 2. oder 3. Stufe der Zentrifuge abgetrennten Kristalle mit 0,15 bis 0,3 kg 
Waschflussigkeit pro kg Kristallisat gewaschen, Die Temperatur der Waschflussigkeit liegt bei 15 bis 30°C, 
bevorzugt bei 20 bis 30°C. Zur Vermeidung von Ablagerungen wird der Feststoffabwurfschacht der Zentri- 
fuge mit auf 15 bis 30°C temperierter Spulflussigkeit gespiilt. Spul- und Waschflussigkeit sind bevorzugt 
aufgeschmolzenes, uber die Zentrifuge abgetrenntes und gewaschenes Kristallisat. Zur Vermeidung von 
Ablagerungen und Verkrustungen ist es zweckmaliig, das Zentrifugengehause, das Suspensionszufuhrrohr 
und das Waschflussigkeitszufuhrrohr auf eine Temperatur 2 15°C und jS 40°C zu temperieren. Der Produk- 
traum der Zentrifuge wird zweckmaliig mit Stickstoff oder mit einem Gemisch aus Luft und Stickstoff inerti- 
siert. Die Wellenabdichtung wird mit Gas (z.B. Stickstoff oder ein Gemisch aus Luft und Stickstoff) oder mit 
Wasser gespiilt. 

(b) Alternativ zur Suspensionskristallisation kann auch eine Schichtkristallisation (z.B. Fallfilmkristallisation 
gemali EP-A 616 998 oder voll durchstromtes Rohr) mit 3 oder mehr (z.B. 3 bis 4) Reinigungsstufen ange- 
wendet werden. Anstelle die Mutterlauge einer nachgehenden Reinigungsstufe in eine vorgehende Reini- 
gungsstufe riickzufuhren, kann man sie auch gemeinsam in die Kondensationskolonne ruckfuhren.] 



[0155] Den Schmelzkreisen, die durch den Zusatz von 3 kg/h MEHQ stabilisiert werden, werden 18538 kg/h 
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an Reinacrylsaure der nachfolgende Gehalte entnommen: 

99,8335 Gew.-% Acrylsaure, 

0,0970 Gew.-% Essigsaure, 

0,0334 Gew.-% Wasser, 

0,0206 Gew.-% Propionsaure, 

0,0001 Gew.-% Furfurale, 

0,0001 Gew.-% Maleinsaureanhydrid, 

0,0003 Gew.% Diacrylsaure, und 

0,0150 Gew.-% MEHQ. 

[0156] Sie eignet sich in hervorragender Weise zur Herstellung von Superabsorbern auf der Basis von Po- 
ly-Na-Acrylat. 

[0157] In 829 kg/h der Reinacrylsaure werden 13 kg/h PTZ zur Herstellung einer Inhibitorlosung 1 gelost In 

30 kg/h Inhibitorlosung 1 werden 19 kg/h MEHQ unter Bildung der Inhibitorlosung II gelost, 

[01 58] Die in den Waschkolonnen abgetrennte Mutterlauge wird zunachst in elnen heizbaren Sammelbehal- 

ter und von dort in einen Tankgefahren. Von diesem wird sie warmeintegriert auf 90°C erwarmt in einer Menge 

von 71759 kg/h uber die Leitung 13 auf den funfzehnten Dual-Flow-Boden 12 der Kondensationskolonne 28 

(von unten gerechnet) ruckgefuhrt. Die Gehalte dieser riickgefuhrten Mutterlauge sind wie folqf 

94,4349 Gew.-% Acrylsaure, 

0,5504 Gew.-% Essigsaure, 

3,4362 Gew.-% Wasser, 

0,01 72 Gew.-% Ameisensaure, 

0,0018 Gew.-% Formaldehyd, 

0,0109 Gew.-% Acrolein, 

0,0756 Gew.-% Propionsaure, 

0,3580 Gew.-% Furfurale, 

0,0034 Gew.-% Allylacrylat, 

0,0003 Gew.-% Allylformiat, 

0,0933 Gew.-% Benzaldehyd, 

0,2986 Gew.-% Maleinsaureanhydrid, 

0,6808 Gew.% Diacrylsaure, 

0,0150 Gew.-% Phenothiazin, 

0,0233 Gew.% MEHQ, und 

0,0005 Gew.% Sauerstoff. 

[0159] Zusatzlich werden auf den Dual-Flow-Boden 12 15224 kg/h an vom Sammelboden 14 entnommener 
roher Acrylsaure ruckgefuhrt (32). 

[0160] 2,9 m oberhalb des zweiten Fangbodens 14 befindet sich in der Kondensationskolonne 28 der erste 
(16) von 21 weiteren Dual-Flow-Boden der bereits beschriebenen Art (Lochdurchmesser wieder einheitlich 14 
mm, Lochanzahl jedoch einheitlich 32020 und Offnungsverhaltnis einheitlich 17,4 %), die wieder aquidistant 
mit einem Bodenabstand von 380 mm angeordnet sind, Der Rucklauf aus dem Thormann-Boden-Bereich in 
den Dual-Flow-Boden Bereich erfolgt uber ein in die Kolonne integriertes Verteilersystem. 
[0161] Alternativ konnte er auch durch unterhalb des untersten Thormann-Bodens erfolgendes Herausfuhren 
der Rucklauftliissigkeit aus der Kondensationskolonne mittels einer Pumpe und Ruckfuhren in die Kondensa- 
tionskolonne uber zwei (oder mehrere) Einsteckrohre erfolgen, die oberhalb des obersten Dual-Flow-Bodens 
angebracht sind. 

[0162] 800 mm oberhalb des letzten Dual-Flow-Bodens beginnt sich die Kondensationskolonne konisch zu 
erweitern. 500 mm oberhalb des letzten Dual-Flow-Bodens endet diese Erweiterung bei einem Kolonneninnen- 
durchmesser von 6,50 m. 

[0163] Auf dieser Hohe, d.h., 1,50 m oberhalb des letzten Dual-Flow-Bodens (17), beginnt eine aquidistante 
(Bodenabstand = 500 mm) Anordnung von 28 konventionellen, einflutigen Thormann-Boden. Die Thor- 
mann-Boden sind derart ausgestaltet, dass uber die Anordnung der Treibschlitze in den Hauben der Thor- 
mannn-Boden in in Querstrom-Richtung aufeinanderfolgenden Rinnen jeweils eine zueinander entgegenge- 
setzte Strdmungsrichtung der Flussigkeit erzeugt wird. 

[0164] Das Offnungsverhaltnis der Thormann-Boden betragt 14 %. Das Verhaltnis von Kaminflache zu 
Schlitzaustrittsflache betragt 0,8. Die Kaminhdhe und die Hohe des Ablaufwehrs betragt 40 mm. Die Boden- 
freiheit der Glocke (Abstand zwischen Unterkante Schlitz und Boden) betragt 10 mm. Die Schlitzhohe betragt 
1 5 mm. Der Winkel zwischen ausgestelltem Schlitz und Langskante der Haube betragt 30 Grad. Die Lange der 
Langskante der Haube betragt maximal 800 mm. Im Randbereich der Kolonne reduziert sich die Haubenlange 
auf bis zu 200 mm aus Grunden der Anpassung an die Rundheit der Kolonne. Der Abstand zwischen zwei in 
Querstromrichtung auf einer Linie befindlichen Hauben betragt 66 mm. Die Ablaufflache des Ablaufschachts 
betragt 1 ,5 % bezogen auf die Querschnittsflache des Bodens. Die Breite zwischen den beiden unteren Langs- 



- 
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randern einer Haube betragt 64 mm. 

[0165] Auf der Hohe des obersten Thormann-Bodens 20 beginnt sich die Trennkolonne wieder konisch zu 
verengen, 700 mm oberhalb des obersten Thormann-Bodens ist diese Verengung abgeschlossen und der Ko- 
lonneninnendurchmesser wieder auf 6,00 m zuruckgeschrumpft. 

[01 66] 1 ,70 m oberhalb des obersten Thormann-Bodens befindet sich der dritte Fangboden 22 (Sammelbo- 
den, Kammboden mit 16 ca. gleichmaftig verteilten bedachten Kaminen, Kaminhohe = 1,50 m) Das Fliissiq- 
keitsvolumen auf dem Fangboden 3 betragt 8 m 3 (Massendichte = 964,38 kg/m 3 ). 

[0167] Vom dritten Fangboden werden 533617 kg/h Sauerwasser mit einer Temperatur von 68 6°C und bei 

einem Druck von 1 ,24 bar uber die Leitung 23 entnommen. 

[01 68] Die Gehalte des Sauerwassers sind: 

11 ,3387 Gew.-% Acrylsaure, 

4,1574 Gew.-% Essigsaure, 

81,6277Gew.-% Wasser, 

0,5256 Gew.-% Ameisensaure, 

2,3082 Gew.-% Formaldehyd, 

0,0154 Gew.-% Acrolein, 

0,0089 Gew.-% Propionsaure, 

0,0024 Gew.-% Furfurale, 

0,0135 Gew.-% Allylformiat, 

0,0001 Gew.-% MEHQ, und 

0,0021 Gew.-% Sauerstoff. 

[01 69] 2901 5 kg/h des entnommenen Sauerwassers (68,6°C) werden (21 ) zusammen mit der Inhibitorlosunq 
II (31) auf den obersten Thormann-Boden (20) ruckgefuhrt. 

[0170] 812 kg/h der Inhibitorlosung 1 werden (von unten betrachtet) auf den 19ten Thormann-Boden (18) 
ruckgefuhrt (mit einer Temperatur von 25°C und einem Druck von 3 bar uber die Leitung 19). 
[0171] 7282 kg/h des entnommenen Sauerwassers werden der Verbrennung zugefuhrt. 
[0172] 298392 kg/h des entnommenen Sauerwassers werden uber die Leitung 25 mit einer Temperatur von 
29°C auf den sechsten (24) der nachfolgend zu beschreibenden Ventilboden (von unten gerechnet) ruckge- 
fuhrt (3 bar). Im Fall von Schaumbildung erweist sich die Zugabe von Entschaumer (z.B. alkoxylierte Alkohole 
wie Dekresa SD 23 Oder Mischungen aus Fettsaure, Polylglykol, Emulgatoren und paraffinischem Mineralol- 
gemisch wie Nalco® 71-D-5) auf den dritten Fangboden (z.B. in einer Menge von 30 ml/h) als zweckmafcig. 
[01 73] 1 98928 kg/h des entnommenen Sauerwassers werden uber die Leitung 27 mit einer Temperatur von 
22 t 5°C (p = 3 bar) auf den obersten (26) der nachfolgend zu beschreibenden Ventilboden ruckgefuhrt. 
[0174] 2300 mm oberhalb des dritten Fangbodens 22 sind in der Kondensationskolonne 28 in aquidistanter 
Anordnung (Bodenabstand = 500 mm) 11 zweiflutige Ventilboden angebracht. Die Hohe des Ablautwehrs be- 
tragt 35 mm. Das Offnungsverhaltnis liegt bei 1 8 % und die Summe der Ablaufflachen der Ablaufschachte von 
zwei aufeinanderfolgenden Ventilboden betragt 10 % der Kolonnenquerschnittsflache. Als Ventile wurden 
W12-Ventile der Fa. Stahl, DE, Viernheim verwendet. 
[01 75] Der Druck am Kopf der Kolonne 28 betragt 1 ,2 bar. 

[0176] Am Kolonnenkopf verlassen 164650 kg/h Abgas (33) mit einer Temperatur von 33,5°C und den nach- 

folgenden Gehalten uber einen Demister die Trennkolonne 28: 

0,2288 Gew.-% Acrylsaure, 

0,0885 Gew.-% Essigsaure, 

2,6689 Gew.-% Wasser, 

0,0052 Gew.-% Ameisensaure, 

0,1724 Gew.-% Acrolein, 

0,0002 Gew.-% Propionsaure, 

0,0003 Gew.-% Furfurale, 

0,0012 Gew.-% Allylformiat, 

2,1235 Gew.-%C0 2 , 

0,6939 Gew.-% CO, 

0,6487 Gew.-% Propan, 

0,3169 Gew.-% Propylen, 

4,7392 Gew.-% 0 2 , und 

88,31 23 Gew.-% N 2 . 

[0177] In einem indirekten Warmetauscher wird das Abgas auf 38°C erwarmt und anschliefiend werden 
91196 kg/h dieses Abgases uber einen Kreisgasverdichter (z.B. ein Radialverdichter) als Verdunnungsgas in 
die Gasphasenoxidation und in die Ruckspaltung gefuhrt und 73455 kg/h des Abgases werden der Verbren- 
nung zugefuhrt. 

[0178] Insgesamt werden in den trennwirksamen Raum damit folgende Einzelstrome hineingefuhrt, die die 
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folgenden Acrylsauregehalte aufweisen: 

I JoT ^ Produkt 9 as 9 emisch der Gasphasenpartialoxidation von Propylen mit einem Acrylsauregehalt von 

21883 kg/h uber die Leitung 9, mit einem Acrylsauregehalt von 8,7215 Gew.-%; 15224 kg/h uber die Leitunq 
32 mit einem Acrylsauregehalt von 96,8011 Gew,%; 71759 kg/h iiber die Leitung 13, mit einem Acrylsaure- 

E£ !V??i 9 ,V?k , 4558 S k9/h 0ber die Leitung 30 " mil einem Ao^lsauregehalt von 96,7887 

Gew.-/o 81,2 kg/h uber die Leitung 19, mit einem Acrylsauregehalt von 98,3360 Gew.-%; 29015 kg/h uber die 

Leitung 21 mit einem Acrylsauregehalt von 1 1 ,3387 Gew.-%; und 49 kg/h uber die Leitung 31 , mit einem Acryl- 
sauregehalt von 60,2057 Gew.-%. w"om«uiyi 

[0179] Damit wird in den trennwirksamen Raum insgesamt ein (gedanklich erzeugter) Stoffstrom von 764605 
kg/h hineingefuhrt, dessen Acrylsauregehalt 71 ,907 Gew.-% betragt. Damit betragt X = 28 09 Gew -% 
[0180] Der Stoffstrom der mit dem hochsten Gewichtsanteil an Acrylsaure aus dem trennwirksamen Raum 
herausgefuhrt wird, ist die vom zweiten Sammelboden weggefuhrte rohe Acrylsaure. mit einem Acrylsaureqe- 
halt von 96.8011 Gew.-% Acrylsaure. Damit betragt Y = 3,20 Gew.-% und X : Y = 8 78 ™waurege 
[0181] Das im trennwirksamen Raum mit Fliissigphase gefiillte Gesamtvolumen betragt 167 5 m3 Die Tem- 
r P rf^ r rl 6Ser ™ s f i 9P hase betra 9t wenigstens teilweise 120,2°C (z.B. im Direktumlaufwarmetauscher) 
0182] Die nachfolgende Tabelle 1 zeigt die gewahlten Volumenelemente i („Boden i" steht dabei fur das Vo- 
lumenelement i, das die auf dem Stoffaustauschboden i befindliche Fliissigphase und die im Volumen unter- 
halb des S toffaustauschbodens i befindliche Fliissigphase (ausnehmlich der auf dem darunter liegenden Bo- 
den befindlichen Fliissigphase) erfasst). Die Nummerierung der Stoffaustauschboden nummeriert in der 
Trennkolone von untern nach oben. 

[0183] Ferner enthalt die Tabelle 1 die ermittelten Temperaturen T„ die ermittelten Werte m s , und die ermittel- 
ten Massenstrome rhj. 

[0184] Auch enthalt die Tabelle 1 die individuellen Werte t, = 2 A m ,/rh. 
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Tabelle 1 



Volumenelement i 


m si (kg) 


I mi (kg/h) 


V (h) 


T, (°C) 


Gesamtvolumen aus Rohrlei- 
tungen 6, 6' und 2 sowie 
Pumpe 7, Sumpfraum 5 und 
Direktumlaufverdampfer 1 


21828,8 


2300,0 


33,74320 


118,3 


Sammelboden 1 einschlieBlich 
Ronrleitungen 3 und 3 


Mm Mm Mm. Am ^m. 

2663,6 


63009,2 


0,043353 


,100,4 


boaen 1 


301,9 


AM A*+* 

63009,2 


0,004913 


100,4 


booen 2 


#"\ A*\ f"\ MM 

303,7 


Am. -fv a*^ ^*hjAk> Am. 

68968,9 


0,004456 


100,2 


ooden 3 


305,6 


mmi m Mm Mm mmw 

74928,7 


0,004072 


100,0 


Boden 4 


ap\ mm mm 

307,5 


80888,4 


0,003744 


99,8 


ft^» — MM - - ~- * 

Boden 5 


4*4. Jib J**V #«k 

309,3 


86848,2 


0,003461 


99,6 


Boden 6 


311,1 


92807,9 


0,003214 


99,4 


Boden 7 


311,6 


92865,4 


0,003123 


99,0 


Boden 8 


312,2 


92923,0 


0,003035 


98,5 


Boden 9 


312,7 


92980,5 


0,002949 


98,1 


Boden 1 0 


313,2 


93038,1 


0,002866 


97,7 


^m ■ « a 

Boden 1 1 


313,7 


96839,1 


0,002873 


98,3 


Boden 12 


314,1 


100640,1 


0,002885 


98,9 


Boden 13 


314,6 


104441,1 


0,002901 


99,5 


Boden 14 


0m -A mm 

315,0 


108242,1 


0,002920 


100,0 


Boden 1 5 


315,5 


112043,1 


0,002944 


100,6 


Sammelboden 2 


9292,9 


115844,1 


0,087376 


101,2 


Boden 16 


265,8 


115844,1 


0,002499 


101,2 


Boden 1 7 


266,1 


118186,3 


0,002441 


101,2 


Boden 1 8 


Am\ Mm. Am. Mm. 

266,3 


1 20528,5 


0,002385 


101,1 


Boden 19 


266,6 


122870,7 


0,002332 


101,0 


Boden 20 


266,9 


125212,9 


0,002280 


101,0 


Boden 21 


267,2 


127555,1 


0,002230 


100,9 


Boden 22 


267,2 


127588,1 


0,002223 


100,9 


Boden 23 


267,2 


127621,0 


0,002215 


100,8 


Boden 24 


267,2 


127654,0 


0,002207 


100,8 


Boden 25 


267,3 


127686,9 


0,002199 


100,7 


Boden 26 


267,3 


127719,9 


0,002192 


100,7 
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Volumenelement i 


m s i (kq) 


mi (kg/n) 


t' (h) 




Boden 27 


2671 


127752,9 


0,002184 


100,6 


Boden 28 


267,3 


127785,8 


0,002176 


100,6 


Boden 29 


267,3 


127760,1 


0,002165 


100,5 


Boden 30 


267,3 


127734,3 


0,002154 


100,4 


Boden 31 


267,3 


127708,5 


0,002144 


100,3 


Boden 32 


267,3 


127682,8 


0,002133 


100,3 


Boden 33 


267,3 


127657,0 


0,002122 


100,2 


Boden 34 


267,2 


127631,3 


0,0021 1 1 


100,1 


Boden 35 


267,2 


127605,5 


0,002101 


100,0 


Boden 36 


267,1 


127381,4 


0,002065 


99,8 


Boden 37 


1428,6 


127157,2 


0,010862 


99,5 


Boden 38 


1428,1 


126933,1 


0,010679 


99,2 


Boden 39 


1427,6 


126709,0 


0,010498 


99,0 


Boden 40 


1422,6 


125231,0 


0,009699 


97,7 


Boden 41 


1417,4 


123752,9 


0,008960 


96,5 


Boden 42 


1371,5 


115844,1 


0,006492 


91,3 


Boden 43 


1304,4 


107584,7 


0,005208 


87,8 


Boden 44 


1236,7 


99325 1 3 


0,004190 


84,3 


Boden 45 


994,1 


77092,8 


0,003002 


79,0 


Boden 46 


869,1 


67710,3 


0,002705 


77,5 


Boden 47 


744,5 


58327,8 


0,002436 


76,1 


Boden 48 


684,1 


54345,3 


0,002313 


75,6 


Boden 49 


624,0 


50362,8 


0,002191 


75,0 


Boden 50 


357,7 


46380,3 


0,001313 


74,5 


Boden 51 


328,9 


4381 8,9 


0,001247 


74,1 


Boden 52 


300,3 


41257,4 


0,001180 


73,7 


Boden 53 


271,8 


38696,0 


0,001 1 1 1 


73,4 


Boden 54 


253,0 


37314,8 


0,001054 


73,1 


Boden 55 


234,3 


35933,6 


0,000997 


72,9 


Boden 56 


215,7 


34552,4 


0,000938 


72,7 


Boden 57 


202,2 


33699,1 


0,000890 


72,5 


Boden 58 


188,8 


32845,8 


0,000841 


72,3 


Boden 59 


175,3 


31992,5 


0,000791 


72,1 


Boden 60 


164,2 


31391,2 


0,000744 


71,9 


Boden 61 


153,1 


30789,8 


0,000696 


71,6 


Boden 62 


142,0 


30188,4 


0,000648 


71,4 


Boden 63 


124,3 


29626,2 


0,000524 


70,0 



DE 103 32 758 A1 2004.05.27 



Volumenelement i 


m si (kg) 


rtii (kg/h) 


4. " 


T, (°C) 


Boden 64 


106,6 


29064,0 


0,000416 

^p* J ww ww ww W WW 


68,6 

WuWwiw 1 


Sammelboden 3 

^^W 7 «jPm> • » ■ ■ W < V V^pr ^>P" ^P* * ■ W+w 


889,1 

ww ww ww i ■ 


53361 7,0 


0,0001 89 

WW m WW WW WW 9 W^ WW 


68,6 


Boden 65 

mmw ww ww* ww w w ^tmr Www 


222,3 


53361 7,0 


0,000047 

ww ■ ww ww ww Ww m W 


68,6 

Vr%p* J wm* 


Boden 66 


221,7 


529532,3 

WW ■■■» ww Wmw WW wmm J ww 


0,000038 

w+ y wmf ww VVW 


65,2 

V#^pt | mmm 


Boden 67 


221,1 


525447,6 


0,000030 

ww | ww\f\f V W 


61 8 


Boden 68 


222,0 


520416,7 


0,000020 


55,9 


Boden 69 

ppp» ^pr tpf ■ ■ ^p* 


222,9 


515385,9 


0,000014 

■^P* V '■■F WW ^W WW w 9 


50,0 

WW WW % WW 


Boden 70 


223,4 


504553,3 

WW ¥ ^p» ^pT 1 "J#T 


0,000013 

WW u Ww WW Ww ww ■ ww 


48,6 

■ ww y ww 


Boden 71 


201,5 


204568,8 


0,000025 


47,2 


Boden 72 


202,2 


203298,7 


0,000021 


44,6 


Boden 73 


202,8 


202028,6 


0,000018 


42,0 


Boden 74 


203,4 


200478,3 


0,000014 


37,8 


Boden 75 


204,1 


198928,0 


0,000010 


33,5 



[0185] Damit ergibt sich ein t ges von 34,06 h. 

[01 86] Bei diesem t ges werden als im trennwirksamen Raum abgetrennter (Meth)acrylmonomere enthaltender 
Stoffstrom mit dem hochsten Gewichtsanteil an 89978 kg/h rohe Acrylsaure mit einem Acrylsauregehalt von 
96,8011 Gew.-% abgetrennt. 

Beispiel (beschrieben wird der stationare Zustand) 

[01 87] Es wird im wesentlichen alles wie im Vergleichsbeispie! durchgefuhrt, das Volumen des Sumpfraurn 5 
wird jedoch soweit verringert, das der Flussigkeitsholdup im Sumpfraurn 5 59974,2 kg weniger als im Ver- 
gleichsbeispiel betragt (der Flussigkeitsholdup im Volumenelement i bestehend aus den Rohrleitungen 6, 6' 
und 2 sowie aus Pumpe 7, Sumpfraurn 5 und Direktumlaufverdampfer 1 betragt somit im Vergleichsbeispiel 
79965,6 kg und im Beispiel 19991,4 kg). 

[01 88] Aufcerdem betragt die vom ersten Sammelboden 1 0 abgezogene und dem Direktumlaufverdampfer 1 
zugefuhrte Menge an Schwersiedefraktion 74083 kg/h ansteile von 63009 kg/h. 

[01 89] Diese Anderung ist erforderlich urn die im Sumpfraurn 5 aufrund der veranderten Zusammensetzung 
der Sumpfflussigkeit sich im Sumpfraurn verringernde Siedetemperatur im Direktumlaufverdampfer 1 zu errei- 
chen. 

[01 90] Die nachfolgende Tabelle 2 ist das Analogon zur Tabelle 1 fur das Beispiei. 
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Tabelle 2 



Volumenelement i 


m s i (kg) 


riii (kg/h) 


tT(h) 


T, (°C) 


UWoaHIlVUIUniCN duo RUHlltfl 

tnnnpn fi fi T unH 9 ^owip 

Pumoe 7 Sumofraum 5 und 
DirektumlaufverdarnDfer 1 

* 


8780 0 


2300 0 


8 47136 


111 5 

III , w 


Sammelboden 1 einschlieBlich 
Rohrleitunaen 3 und 3* 


2696,2 

mm mm j 


74083,0 


0,0371 1 


100,3 


Boden 1 


305,6 


74083,0 


0,00421 


100,3 


Boden 2 


307,0 

m^mmm 9 | 


77918,5 


0,00397 


100,1 


Boden 3 


308,3 

mm mw ^w* 1 mm 


81754,1 


0,00375 


99,9 


Boden 4 


309,7 


85589,6 


0,00356 


99,8 


Boden 5 


311,1 

mm m 1 


89425,2 


0,00338 


99,6 


Boden 6 


312,4 


93260,7 


0,00322 


99,4 


Boden 7 


312,8 


93255,4 


0,00313 


99,0 


Boden 8 


313,2 


93250,0 


0,00304 


98,6 


Boden 9 


313,6 


93244,7 


0,00295 


98,1 


Boden 10 


314,0 


93239,3 


0,00287 


97,7 


Boden 1 1 


314,4 


9731 6,8 


0,00287 


98,3 
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Volumenelement i 




mi (kg/n) 






Boden 12 


314,8 


101394,3 


0,00288 


98,9 


Boden 1 3 


315,2 


105471,8 


0,00288 


99,5 


Boden 14 


315,6 


109549,3 


0,00290 


100,1 


Boden 1 5 


316,0 


113626,8 


0,00291 


100,7 


Sammelboden 2 


9305,6 


117704,3 


0,08632 


101,3 


Boden 1 6 


266,1 


117704,3 


0,00247 


101,3 


Boden 1 7 


266,4 


119728,4 


0,00242 


101,2 


Boden 1 8 


266,7 


121752,6 


0,00237 


101,1 


Boden 1 9 


266,9 


123776,7 


0,00232 


101,1 


Boden 20 


267,2 


125800,8 


0,00228 


101,0 


Boden 21 


267,4 


127825,0 


0,00223 


101,0 


Boden 22 


267,5 


127857,5 


0,00223 


100,9 


Boden 23 


267,5 


127890,0 


0,00222 


100,9 


Boden 24 


267,5 


127922,6 


0,00221 


100,8 


Boden 25 


267,5 


127955,1 


0,00221 


100,8 


Boden 26 


267,5 


127987,6 


0,00220 


100,7 


Boden 27 


267,5 


128020,1 


0,00219 


100,7 


Boden 28 


267,5 


128052,7 


0,00218 


100,6 


Boden 29 


267,5 


128032,7 


0,00217 


100,6 


Boden 30 


267,5 


128012,7 


0,00216 


100,5 


Boden 31 


267,5 


127992,7 


0,00215 


100,4 


Boden 32 


267,5 


127972,7 


0,00214 


100,4 


Boden 33 


267,5 


127952,7 


0,00213 


100,3 


Boden 34 


267,5 


127932,8 


0,00212 


100,2 


Boden 35 


267,5 


127912,8 


0,0021 1 


100,2 


Boden 36 


267,5 


127726,1 


0,00208 


99,9 


Boden 37 


1430,9 


127539,4 


0,01098 


99,7 


Boden 38 


1430,7 


127352,6 


0,01081 


99|4 


Boden 39 


1430,5 


127165,9 


0,01065 


99,2 


Boden 40 


1427,2 


125904,8 


0,00993 


98,1 


Boden 41 


1423,7 


124643,7 


0,00926 


97,0 


Boden 42 


1386,2 


117704,3 


0,00689 


92,3 


Boden 43 


1327,1 


110026,5 


0,00553 


88,8 


Boden 44 


1267,4 


102348,7 


0,00445 


85,2 


Boden 45 


1035,0 


80031 ,0 


0,0031 1 


79,4 


Boden 46 


905,3 


70048,9 


0,00279 


77,9 


Boden 47 


775,9 


60066,8 


0,00250 


76,3 
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Vnh jmAnplpmpnt i 




mi (kg/h) 


H V't 


Ti (°C\ 


Boden 48 


711,2 


55777,7 


0,00237 


75,7 


Boden 49 


646,8 


51488,6 


0,00224 


75,1 


Boden 50 


369,4 


471 99,5 


0,00134 


74,5 


Boden 51 


339,0 


44494,6 


0,00127 


74,2 


Boden 52 


308,8 


41 789,7 


0,00120 


73,8 


Boden 53 


278,6 


39084,7 


0,00113 


73,4 


Boden 54 


259,0 


37647,5 


0,00107 


73,2 


Boden 55 


239,5 


36210,2 


0,00101 


72,9 


Boden 56 


220,0 


34773,0 


0,00095 


72,7 


Boden 57 


206,0 


33895,4 




72,5 


Boden 58 


192,1 


33017,8 




72,3 


Boden 59 


178,3 


32140,2 




72,1 


Boden 60 


166,9 


31526,3 


n nnn7^ 


71,9 


Boden 61 


155,5 


30912,4 


0 00071 


71,7 


Boden 62 


144,2 


30298,5 


0,00066 


71,4 


Boden 63 


126,1 


29725,8 


0,00053 


70,0 


Boden 64 


108,2 


29153,0 


0,00042 


68,6 


Sammelboden 3 


901,9 


533739,0 


0,00019 


68,6 


Boden 65 


225,5 


533739,0 


0,00005 


68,6 


Boden 66 


224,9 


529658,7 


0,00004 


65,3 


Boden 67 


224,2 


525578,4 


0,00003 


61,9 


Boden 68 


225,2 


520550,7 


0,00002 


56,0 


Boden 69 


226,1 


515523,0 


0,00001 


50,1 


Boden 70 


226,4 


503046 >4 


0,00001 


48,7 


Boden 71 


204,0 


204633,4 


0,00003 


47,4 


Boden 72 


204,5 


204633,4 


0,00002 


44,8 


Boden 73 


204,9 


204633,4 


0,00002 


42,2 


Boden 74 


206,0 


201787,7 


0,00001 


37,9 


Boden 75 


207,1 


198942,0 


0,00001 


33,6 



[0191] Damit ergibt sich ein tges von nur noch 8,79 h. 

[01 92] Gleichzeitig werden bei diesem tg es als im trennwirksamen Raum abgetrennter (Meth)acrylmonomere 
enthaltender Stoffstrorn mit dem hochsten Gewichtsanteil an Acrylsaure 90987 kg/h rohe Acrylsaure mit einem 
Acrylsauregehalt von 96,9333 Gew.% abgetrennt. 

[0193] Eine Analyse ergibt, dass diese Verbesserung u.a, darauf zuruckzufuhren ist, dass die Flussigphase 
im Sumpfraum 5 beim Beispiel infolge der verringerten Verweilzeit lediglich 19,27 Gew.-% Polyacrylsaure (Mi- 
chael-Addukt) enthalt. 

Patentanspruche 

1 . Thermisches Trennverfahren zur Abtrennung wenigstens elnes (Meth)acrylmonomere angereichert ent- 
haltenden Stoffstroms aus einem (Meth)acrylmonomere enthaltenden Gemisch, umfassend den kontinuierli- 
chen stationaren Betrieb wenigstens einer thermischen Trennvorrichtung, die wenigstens einen trennwirksa- 
men Raum mit oder ohne trennwirksame Einbauten umfalit, in den wenigstens ein (Meth)acrylmonomere ent- 
haltender Stoffstrorn hinein - und aus dem wenigstens ein (Meth)acrylmonomere enthaltender Stoffstrorn he- 
rausgefuhrt wird, mit der Mafcgabe, dass 
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- der Stoffstrom, der insgesamt in den trennwirksamen Raum hineingefuhrt und gedanklich dadurch erzeugt 
wird, dass man die in den trennwirksamen Raum hineingefuhrten Einzelstoffstrome addiert, X Gew.-% an von 
(Meth)acrylmonomeren verschiedenen Bestandteilen enthalt, 

- der Stoffstrom, der mit dem hochsten Gewichtsanteil an (Meth)acrylmonomeren aus dem trennwirksamen 
Raum herausgefuhrt wird, Y Gew.-% an von (Meth)acrylmonomeren verschiedenen Bestandteilen enthalt 

- das Verhaltnis X : Y ^ 5 betragt, 

-der trennwirksame Raum, ausgenommen an den Stoffstromzufuhr- und an den Stoffstromausfuhrstellen, von 

einer festen Phase begrenzt wird und wenigstens einen Umlaufwarmetauscher umfasst, und 

-das im trennwirksamen Raum mit Flussigphase gefullte Gesamtvolumen £ 1 m 3 betragt, wobei die Tempera- 

tur der Flussigphase wenigstens teilweise £ 80°C betragt, 

dadurch gekennzeichnet, 

- dass bei einer Unterteilung des trennwirksamen Raums in n individuelle Volumenelemente, wobei sich die 
hochste und die niedrigste Temperatur der in einem einzelnen Volumenelement befindlichen Flussigphase urn 
nicht mehr als 2°C unterscheiden und das Volumenelement ein im trennwirksamen Raum zusammenhangen- 
des ist, 

die Gesamtverweilzeit \ noo mit 



£ 20 h betragt, 
wobei 
T 0 = 100°C, 

T, = der arithmetische Mittelwert aus der in der Flussigphase des Volumenelements i bestehenden hochsten 
und niedrigsten Temperatur in °C, 

m si = die im Volumen der im Volumenelement i enthaltenen Flussigphase insgesamt enthaltene Masse an 
(Meth)acrylmonomeren, 

rh,= der aus dem Volumenelement i insgesamt herausgefuhrte Flussigphasenmassenstrom, und i=die Summe 
uber alle Volumenelemente i ist, 

mit der Mafigabe, dass Volumenelemente i mit einer in ihnen enthaltenen Flussigphasenmasse m, und m/rfij 
£ 100 h als Totraum-Volumenelemente ebenso wenig in die Summe uber alle Volumenelemente i mit einbezo- 
gen werden wie Volumenelemente i, die keine Flussigphase aufweisen und die Gesamtmenge der in den To- 
traum-Volumenelementen enthaltenen Flussigphase nicht mehr als 5 Gew.-% der im trennwirksamen Raum 
insgesamt enthaltenen Flussigphase betragt. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass X:Y £ 8 betragt. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 Oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass das im trennwirksamen Raum mit 
Flussigphase gefullte Gesamtvolumen * 5 m 3 betragt. 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass die Temperatur der Flus- 
sigphase im trennwirksamen Raum wenigstens teilweise £ 100°C betragt. 

5. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass das wenigstens eine 
(Meth)acrylmonomere ausgewahlt ist aus der Gruppe umfassend Acrolein, Methacrolein, Acrylsaure, Me- 
thacrylsaure, Hydroxyethylacrylat, Hydroxyethylmethacrylat, Hydroxypropylacrylat, Hydroxypropyime- 
thacrylat, Glycidylacrylat, Glycidylmethacrylat, Methylacrylat, Methyimethacrylat, n-Butylacrylat, iso-Butyl- 
acrylat, iso-Butylmethacrylat, n-Butylmethacrylat, tert.-Butylacrylat, tert.-Butylmethacrylat, Ethylacrylat, Ethyl- 
methacrylat, 2-Ethylhexylacrylat, 2-Ethylhexylmethacrylat, N,N-Dimethylaminomethacrylat und N,N-Dimethyl- 
aminoethylacrylat. 

6. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass t ge8 5 15 h betragt. 

7. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass tg e8 £ 10 h betragt. 

8. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass der trennwirksame Raum 
eine trennwirksame Kolonne mit Stoffaustauschboden als trennwirksamen Einbauten umfasst. 



•ges 



n 




9. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass der Umlaufwarmetauscher 
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ein Umlaufverdampfer ist. 

10. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, dass der Umlaufwarmetau- 
scher ein Direktumlaufverdampfer ist 

11 . Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, dass es sich bei dem thermi- 
schen Trennverfahren um die fraktionierende Kondensation des Produktgasgemisches einer heterogen kata- 
lysierten partiellen Gasphasenoxidation von Propen und/oder Propan zu Acrylsaure handelt. 

12. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 11, dadurch gekennzeichnet, das t ge8 <s 10 h, das 
(Meth)acrylmonomere enthaltende Gemisch das Produktgasgemisch einer heterogen katalysierten partiellen 
Gasphasenoxidation von Propen und/oder Propan zu Acrylsaure mit einem Acrylsauregehalt von 5 bis 15 
Gew.-% und der Stoffstrom, der mit dem hochsten Gewichtsanteil an (Meth)acrylmonomeren aus dem trenn- 
wirksamen Raum herausgefuhrt wird, rohe Acrylsaure mit einem Acrylsauregehalt 2> 95 Gew.-% ist. 

13. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, dass es sich bei den Stoffaustauschboden der 
trennwirksamen Kolonne von unten nach oben zunachst um Dual-Flow-Boden, dann um hydraulisch abgedich- 
tete Querstromboden und abschlieftend um Ventilboden handelt. 



Es folgen 9 Blatt Zeichnungen 
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Fig. 2 
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Fig. 3 
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Fig. 4 
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Fig. 7 
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Fig. 10 




Fig. 11 
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